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Vorrichtung und Verfahren zur Druck- und Flusskontrolle 
in Parallelreaktoren 



Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind Verfahren und Vorrichtungen zum 
parallelen Untersuchen chemischer Reaktionen in mindestens zwei raumlich von- 
einander getrennten Reaktionsraumen. 

Vorzugsweise handelt es sich bei den chemischen Reaktionen urn Gasphasenre- 
aktionen. In weiteren Ausfuhrungsformen konnen auch Flussigphasen- und/oder 
Mehrphasenreaktionen zur Anwendung kommen. 

Die Erfindung ist insbesondere geeignet fur Reaktionen, die nicht volumenkon- 
stant sind und/oder fur Reaktionen, bei denen Fluidflusse durch zumindest zwei 
raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume auf moglichst einfache Weise fur 
alle Reaktionsraume, oder fur zusammengehorige Teilmengen derselben, gemein- 
sam geregelt werden sollen. 

Die Reaktionen konnen dabei gleich oder verschieden sein. Die chemische Reak- 
tion oder die chemischen Reaktionen wird oder werden vorzugsweise in Anwe- 
senheit einer katalytisch aktiven Substanz durchgefuhrt Die chemische Reaktion 
oder die chemischen Reaktionen wird oder werden dabei vorzugsweise bei einem 
Druck durchgefuhrt, der gegenuber Atmospharendruck erhoht ist. Die mindestens 
zwei raumlich voneinander getrennten Reaktionsraume sind vorzugsweise parallel 
geschaltet und werden im Folgenden auch als „Parallelreaktoren" bezeichnet. 
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Das Einstellen eines vorgegebenen Druckes oder Eduktflusses in einem Einzelre- 
aktor ist seit langem bekannt und erfolgt beispielsweise uber Druck und/oder 
Massenflussregler. Grundsatzlich lassen sich auch in mehreren parallel geschal- 
5 teten Einzelreaktoren Strome und Drucke dadurch einstellen, daB man jeden ein- 
zelnen Reaktor mit separater Druckmessung, Druckhaltung und MassenfluBrege- 
lung ausstattet. 

Solche parallelisierten Einzelreaktoren zum Testen von chemischen Reaktionen, 
10 sind beispielsweise aus der wissenschaftlichen Veroffentlichung Characterizati- 
on and Deactivation of NiO-Th0 2 Catalysts" von J.T. Richardson et al. [Applied 
Catalysis 48 (1989) 159-176] bekannt. Hier werden Druck und Flusse individuell 
pro Reaktor mit Hilfe eines „mass flow controllers" eingestellt. 

15 Als nachteilig bezUglich der von Richardson und Kollegen beschriebenen Anord- 
nung ist jedoch zu sehen, dass keine echte Parallelisierung vorliegt, d.h. dass jeder 
Reaktor immer noch im wesentlichen einzeln geregelt und angefahren werden 
muss. Eine Parallelisierung von mehr als drei solcher Reaktoren, beispielsweise 
von 48 oder 96 Reaktoren erscheint in dieser Anordnung technisch nicht realisier- 

20 bar, und ist auf jeden Fall kosten- und regelungstechnisch unvertretbar. 

Neben der Einzelregelung parallelgeschalteter Reaktoren ist es auch bekannt, alle 
Reaktoren aus einer gemeinsamen Hochdruckgasversorgung zu speisen und den 
Abstrom der einzelnen Reaktoren jeweils Uber ein Drosselelement, beispielsweise 
25 eine Kapillare zu drosseln. Die Produktstrome aus den Reaktoren konnen dann 
simultan oder auch sequentiell gemessen werden. 

Eine solche Anordnung, mit welcher sich eine groBe Anzahl von katalysierten 
Gasphasenreaktionen untersuchen lasst, ist in der DE 198 09 477 beschrieben. 
30 Diese Anordnung umfaBt eine Aufnahmeeinheit mit mehreren Ausnehmungen zur 
Aufnahme jeweils eines Feststoffes (Katalysator). Uber eine gemeinsame Gaszu- 
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fuhr werden alle Feststoffe gleichzeitig einem Reaktionsgas ausgesetzt Durch 
eine Verjungung der Kanale, die jeweils an den Enden der Reaktionsraume ange- 
schlossen sind, wird eine Gleichverteilung der Gasstrome (Eduktgasflilsse) in den 
5 Reaktionsraumen erreicht. Gleiche Eduktgasflusse in alien Reaktionsraumen sind 
insbesondere deshalb erwtinscht, weil nur so ein Vergleich der verschiedenen 
Katalysatoraktivitaten in den verschiedenen Reaktionsraumen moglich ist. Waren 
nicht alle Katalysatoren dem gleichen Eduktgasfluss ausgesetzt, so ware es denk- 
bar, dass beispielsweise ein besonders aktiver Katalysator nicht erkannt werden 
10 konnte, 

Eine weitere hochparallelisierte Anordnung zum Testen von Materi alien ist in der 
US 2003/0159530 beschrieben. GemaB einer dort offenbarten Anordnung kann 
das Par allel-Reaktorsys tern (welches vorzugsweise aus modular aufgebauten 

15 Scheiben mit jeweils mehreren Reaktionsraumen besteht) „Einrichtungen zur 
Flusskontrolle" aufweisen. Beispielsweise ist eine passive, restriktive Flusskon- 
trolle aller Reaktionskanale dadurch moglich, dass vor den Reaktionskanalen 
Flussrestriktoren, wie z, B. Metallplatten mit Bohrungen und/oder Fritten vorge- 
sehen sind, die den FluB des einstromenden Gases kontrollieren und eine weitge- 

20 hende Gleichverteilung der einstromenden Gase uber die einzelnen Reaktionska- 
nale hinweg gewahrleisten. Ferner ist es gemaB US 2003/0159530 moglich, eine 
derartige Einrichtung zur passiven, restriktiven Flusskontrolle auch hinter den 
Reaktionskanalen des Reaktionsmoduls vorzusehen, wobei eine derartige Ein- 
richtung die gleiche Wirkung wie eine Flusskontrolle vor den Reaktionskanalen 

25 bedingt. 

Eine diesem Stand der Technik entsprechende Vorrichtung ist schematisch in Fi- 
gur 1 (siehe dazu auch die unten angegebene Figurenbeschreibung) dargestellt. 

30 Die EP 1 001 846 betrifft einen ahnlichen Gegenstand wie die DE 198 09 477. 
Auch hier wird durch eine Pluralitat von Restriktoren (Verjilngungen in Form von 
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Kapillaren oder Lochblenden) eine Gleichverteilung der Fluidstrome auf die ein- 
zelnen Reaktionsraume gewahrleistet. Dabei offenbart die EP 1 001 846, dass die 
Restriktoren sowohl vor als auch nach den Reaktionsraumen angebracht sein kon- 
5 nen. 

Der vorliegenden Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, gegenliber dem 
Stand der Technik verbesserte Vorrichtungen zum parallelen Betreiben und/oder 
Testen von chemischen Reaktionen, sowie zugehorige Verfahren, bereitzustellen. 
10 Die verbesserten Vorrichtungen und Verfahren sollen es u.a. erlauben, gerade, 
aber nicht ausschlieBlich, solche chemischen Reaktionen zu betreiben und/oder zu 
untersuchen, die nicht volumenkonstant sind, beispielsweise solche, bei denen 
sich die Zahl der gasformigen Produktmolekule gegenuber der Zahl der (gasfor- 
migen) Eduktmolektile erhoht oder erniedrigt 

Weiterhin soli es aufgabengemaB moglich sein, die Fluidflusse durch die zumin- 
dest zwei raumlich miteinander verbundenen Reaktionsraume auf moglichst ein- 
fache Weise auch wahrend des Ablaufens der Reaktionen regeln zu konnen, und 
zwar insbesondere so, dass der den Reaktionsraumen gemeinsame Druck durch 
20 diese Regelung nicht oder nicht wesentlich verandert wird. 

Diese und weitere Aufgaben werden erfindungsgemafi dadurch gelost dass eine 
Vorrichtung bereitgestellt wird, welche zumindest die folgenden Komponenten 
umfaBt: 

25 (a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume; 

(b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 
filr die Reaktionsraume nach (a); 

(d) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine Ver- 
bindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen 
30 hiervon, gemeinsamen Haltegaszufuhr; 



(e) reaktionsraumsausgangsseitig, und, in Stromungsrichtung des Produk- 
tes stromabwarts von der Verbindung zur Haltegaszufuhr nach (d), zumin- 
dest einen Restriktor pro Reaktionsraum. 

Bevorzugt umfaBt die Vorrichtung zusStzlich zumindest eine weitere der folgen- 
den Komponenten: 

(c) reaktionsraumseingangsseitig zumindest einen Restriktor pro Reakti- 
onsraum; 

(f) zumindest eine Einheit zur Analyse der Produkte aus den einzelnen Re- 
aktionsraumen; 

(g) zumindest eine gemeinsame Heizeinrichtung ftir die Reaktionsraume, 
sowie mindestens eine weitere hiervon getrennte Heizeinrichtung fur zu- 
mindest ein funktional zusammengehoriges Set von Restriktoren. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen Vorrichtung sol- 
len die Bestandteile (a) bis (e), gegebenenfalls auch ohne (c), auch bei Drucken 
groBer als Umgebungsdruck fluiddicht miteinander verbunden sein. An denjeni- 
gen Stellen der Vorrichtung, an denen das direkte Zusammenfuhren von Kompo- 
nenten nicht moglich oder nicht sinnvoll ist, werden zum Zusammenfuhren be- 
vorzugt „Verbindungen" der unten offenbarten Art eingesetzt, d.h. bevorzugt Ka- 
nale, Rohre oder Kapillaren. 

Die Vorrichtungen und Verfahren der vorliegenden Erfindung konnen zwar be- 
sonders vorteilhaft bei nicht volumenkonstanten Reaktionen eingesetzt werden, 
sind aber ohne Nachteil auch einsetzbar, wenn einige oder alle der Reaktionen 
volumenkonstant ablaufen. Eine beispielhafte Ausgestaltung dieser Ausfuhrungs- 
form ist schematisch in Figur 2 abgehandelt (siehe dazu auch die unten angegebe- 
ne Figurenbeschreibung). 
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Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung wird auch gelost durch ein Verfahren 
zum parallelen Durchfuhren von zumindest zwei chemische Reaktionen, die 
gleich oder verschieden sein konnen, in zumindest zwei raumlich voneinander 
5 getrennten Reaktionsraumen. Das erfindungsgemaBe Verfahren umfaBt dabei zu- 
mindest die folgenden Schritte: 

(A) Inkontaktbringen jeweils mindestens einer Substanz in zumindest zwei 
raumlich voneinander getrennten Reaktionsraumen mit zumindest einem 
Edukt uber zumindest eine alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen hier- 

10 von, gemeinsamen Eduktzufuhr; 

(B) simultanes Inkontaktbringen des jeweils mindestens einen Produkt- 
flusses aus den zumindest zwei voneinander raumlich getrennten Reakti- 
onsraumen mit einem Haltegas aus einer alien Reaktionsraumen, oder 

15 Teilmengen hiervon, gemeinsamen Haltegaszufuhr. 

Dabei erfolgt die Eduktzufuhr bevorzugt uber jeweils jedem Reaktionsraum reak- 
tionsraumseingangsseitig vorgeschaltete Restriktoren. Sets (bzw. Gruppen) von 
reaktionsraumseingangsseitigen (und/oder reaktionsraumsausgangsseitig) jeweils 

20 funktional zusammengehorigen Restriktoren sind bevorzugt gleich oder ahnlich 
und bedingen einen jeweils gleichen oder ahnlichen Stromungswiderstand. Die 
Restriktoren, bzw. die Sets (Gruppen) von Restriktoren, fuhren deshalb zu einer 
zumindest angenaherten Gleichverteilung der Eduktgasflusse auf die einzelnen 
Reaktionsraume. Dies gilt unabhangig davon, ob die Restriktoren nur reaktions- 

25 raumsausgangsseitig oder auch zusatzlich reaktionsraumseingangsseitig ange- 
bracht sind. 

Die Zufuhr des Haltegases erfolgt bevorzugt uber zumindest eine Haltegaszufuhr 
sowie in Richtung der Ausgangsseite eines jeden Reaktionsraumes. Dabei wird 
30 der Haltegasdruck in einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform so eingestellt, 
dass er stets kleiner ist als der Druck von Seiten der Eduktzufuhr. 



Um den Druck in alien Reaktionsraumen, auch bei Volumenschwankungen in 
einzelnen Reaktionsraumen, konstant zu halten, ist zumindest reaktionsraumsaus- 
gangsseitig und stromabwarts (bezogen auf den Fluss des aus dem Reaktionsraum 
flieBenden Produkts) vom Knoten/Mischpunkt, an welchem das Haltegas einge- 
speist wird, jeweils ein Restriktor pro Reaktionsraum vorgesehen. 

Die reaktionsraumsausgangsseitigen Restriktoren sollen bevorzugt so ausgestaltet 
sein, dass sie gleiche oder ahnliche Stromungswiderstande bedingen. Die Stro- 
mungswiderstande sollen vorzugsweise so bemessen sein, dass die gegebenenfalls 
den Restriktoren nachgeschalteten Komponenten zur Produktftihrung, wie bei- 
spielsweise Multiportventile, spezifikationsgemaB eingesetzt werden konnen. 

Bezilglich des Druckes im Reaktionsraum bestehen im Prinzip keine Beschran- 
kungen. Bevorzugt betragt der Druck im Reaktionsraum von 1 bar bis 500 bar 
liegen, weiter bevorzugt von 2 bis 200 bar, weiter bevorzugt von 20 bis 160 bar. 
Diese Druckbereiche gelten auch fur den Druck der gemeinsamen Eduktzufuhr 
und/oder der gemeinsamen Haltegas- und Regelfluidzufuhr (siehe unten). 

Es ist bevorzugt, dass der Stromungswiderstand des Reaktionsraumes selber, d.h. 
der Stromungswiderstand zwischen Reaktionsraumseingang und Reaktionsraum- 
sausgang vernachlassigbar ist gegeniiber dem Stromungswiderstand der Restrikto- 
ren. Dabei bedeutet „ vernachlassigbar", dass der Stromungswiderstand jedes Re- 
aktionsraumes weniger als 50% des Stromungswiderstands des Restriktors mit 
dem geringsten Stromungswiderstand betragen soil, bevorzugt weniger als 10 %, 
weiter bevorzugt weniger als 1 %. 

Ein Vorteil der erfindungsgemaBen Verfahrens liegt insbesondere darin, dass (i) 
durch die reaktionsraumseingangs- und/oder ausgangsseitigen Restriktoren ein 
Stromungswiderstand fur das Edukt bezuglich der einzelnen Reaktionsraume rea- 
lisiert wird, und dass gleichzeitig (ii) der Druck in den Reaktionsraumen durch 
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Verbindung zu einer alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen hiervon, gemein- 
samen Haltegaszufuhr konstant gehalten wird. Dadurch resultiert ein konstanter 
Eduktfluss durch alle Reaktionsraume auch bei Volumenschwankungen in den- 
5 selben. 

Sollte nun bei einer Reaktion eine Volumenkontraktion auftreten (beispielsweise 
dadurch, dass bei einer Reaktion ein Gas verbraucht wird), so wird entsprechend 
mehr Haltegas nachgeliefert (bei gleichbleibendem Eduktstrom). In einer fur die 

10 Praxis bevorzugte Ausfuhrungsform wird dabei im . Anlaufbetrieb ", d.h. wenn 
zwar schon ein Eduktfluss durch die Reaktionsraume vorliegt, und von Seiten der 
Eduktzufuhr den Reaktionsraumen ein Druck pi angelegt ist, die Reaktionen sel- 
ber aber noch nicht ablaufen (beispielsweise weil der Katalysator noch nicht akti- 
viert ist, oder weil die Temperatur noch nicht eingestellt ist), der Druck p 2 des 

15 Haltegases mit Hilfe eines haltegaszufuhrseitigen Druckreglers so eingestellt, dass 
in den Reaktionsraumen in etwa der Druck erreicht wird, wie er dort wahrend der 
Reaktion herrschen soil. 

Daran anschlieBend wird der Eduktfluss aus der gemeinsamen Eduktzufuhr be- 
20 vorzugt so eingestellt, dass Edukt von der Eduktzufuhr in die Reaktionsraume 
flieBt. Dabei ist es bevorzugt, dass der haltegaszufuhrseitige Durchflussmesser 
keinen oder nur einen geringen Haltegasfluss anzeigt Dabei soil p 2 kleiner als pi 
sein (andernfalls wurde kein Edukt durch die Reaktionsraume flieBen). 

25 Sollte eine Volumenexpansion bei der Reaktion auftreten, so vermindert dies dem 
Fluss aus der Haltegaszufuhr entsprechend, und der Druck in den Reaktionsrau- 
men bleibt weiterhin konstant. Damit bei der Volumenexpansion uberschussiges 
Gas von der Haltegaszufuhr „aufgefangen" werden kann, wird in einer bevorzug- 
ten Ausfuhrungsform der Haltegasfluss im oben erwahnten Anlaufbetrieb auf ei- 

30 nen von Null verschiedenen aber konstanten Wert eingestellt. In dieser Betriebs- 
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weise konnen sowohl Volumenkontraktionen, als auch Volumenexpansionen 
„aufgefangen" werden. 

5 In einer weiteren Ausfuhrungsform umfaBt die Vorrichtung gemaB der vorliegen- 
den Erfindung zumindest die folgenden Komponenten: 

(a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume; 

(b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 
10 fur die Reaktionsraume nach (a), oder fur Teilmengen hiervon; 

(d) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine Ver- 
bindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen gemeinsamen Hal- 
tegaszufuhr; 

(d e ) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine 
15 Verbindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen gemeinsamen Re- 

gelfluidzufuhr. 

(e) reaktionsraumsausgangsseitig, und, in Stromungsrichtung des Produk- 
tes stromabwarts von der Verbindung zur Haltegaszufuhr nach (d) sowie 
der Verbindung zur Regelfluidzufuhr nach (d'), zumindest einen Restriktor 

20 pro Reaktionsraum. 

Bevorzugt umfaBt die Vorrichtung zusatzlich zumindest eine weitere der folgen- 
den Komponenten: 

25 (c) reaktionsraumseingangsseitig zumindest einen Restriktor pro Reakti- 

onsraum; 

(f) zumindest eine Einheit zur Analyse der Produkte aus den einzelnen Re- 
aktionsraumen; 

(g) zumindest eine gemeinsame Heizeinrichtung fur die Reaktionsraume, 
30 sowie mindestens eine weitere hiervon getrennte Heizeinrichtung fur zu- 
mindest ein funktional zusammengehoriges Set von Restriktoren. 
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Eine Vorrichtung, die diese Ausftihrungsform im Prinzip illustriert, ist in Figur 3 
gezeigt (siehe auch die dazu unten angegebene Figurenbeschreibung). 

5 Entsprechend der erfindungsgemaBen Vorrichtung mit Regelfluidzufuhr gilt fur 
das erfindungsgemaBe Verfahren unter Verwendung einer Regelfluidzufuhr, dass 
zusatzlich zu den oben offenbarten Schritten (A) und (B) ein Schritt (C) erfolgt: 

(C) simultanes Inkontaktbringen des jeweils mindestens einen Produkt- 
flusses aus den zumindest zwei voneinander raumlich getrennten Reakti- 
10 onsraumen mit einem Regelfluid aus zumindest einer alien Reaktionsrau- 

men, oder Teilmengen hiervon, gemeinsamen Regelfluidzufuhr. 

Im Gegensatz zur Haltegaszufuhr, welche es zur Aufgabe hat, mogliche Volu- 
menschwankungen in den einzelnen Reaktionsraumen auszugleichen, ist es die 
15 Aufgabe der Regelfluidzufuhr, die Fluidfltisse durch die einzelnen Reaktionsrau- 
me gemeinsam und gleichzeitig auf einen vorgegebenen gleichen Wert einzure- 
geln (Reaktionsraumsflussregelung), und zwar ohne dabei den Druck in den Re- 
aktionsraumen zu verandern. 

20 Dies wird bevorzugt dadurch erreicht, dass in einem Massendurchflussregler der 
Regelfluidzufuhr ein vorbestimmter gesamter Regelfluid fluss (F R ges ) eingestellt 
wird. Dadurch, dass sich bei der Regelfluidzufuhr zwischen dem Massendurch- 
flussregler und der Pluralitat von raumlich voneinander getrennten Verbindungen 
zu den einzelnen Reaktionsraumen jeweils ein Restriktor befindet (siehe unten), 

25 und die Restriktoren alle den gleichen oder ahnliche Stromungswider- 
stand/widerstande aufweisen, wird das gesamte Regelfluid in gleichen Flilssen auf 
die einzelnen Reaktionsraume aufgeteilt. 



Wird beispielsweise im Massendurchflussregler der Regelfluidzufuhr ein Fluss 
30 von 1,5 1/h eingestellt, und verzweigt sich die Regelfluidzufuhr nach dem 
Massendurchflussregler in drei separate Verbindungen (mit jeweils einem Re- 
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striktor), die zu drei raumlich voneinander getrennten Reaktionsraumen fiihren, so 
ergibt sich nach jedem Restriktor ein Fluss von ca. 0,5 1/h. 

Bezuglich der so mit Hilfe eines Massendurchflussreglers, bevorzugt mit Hilfe 
eines thermischen Massendurchflussreglers, eingestellten Flusse besteht im Prin- 
zip keine Beschrankung. Bevorzugt wird der Fluss des Regelfluids so eingestellt, 
dass Edukt von der Eduktzufuhr durch die Reaktionsraume, oder Teilmengen 
hiervon, flieBen kann. Weiter ist es bevorzugt, dass der Fluss zumindest eines 
Regelfluids 0,001 % bis 99,9 % des Flusses zumindest eines Eduktfluides betragt, 
weiter bevorzugt 95 % bis 0,01 % desselben, weiter bevorzugt 90 % bis 0,1 %. 
Betragt das Volumen der Reaktionsraume 0,1 bis 50 ml, so sind ist im Sinne der 
vorliegenden Erfindung Regelfluidfliisse von 0,5 bis 10 1/h bevorzugt. 

Da diese Flusse bereits sozusagen von der Regelfluidzufuhr „bereitgestellt" wer- 
den, vermindert sich der von der Eduktzufuhr bereitzustellende Fluss, und damit 
der Fluss durch die Reaktionsraume, um jeweils um diesen Betrag. Wird in der 
oben beschriebenen „Anlaufphase" ein konstanter Regelfluidfluss eingestellt, so 
kann durch Erhohen oder Erniedrigen dieses Regelfluidflusses der Fluss an Edukt 
durch den Reaktor jeweils erniedrigt oder erhoht werden, ohne dass hiervon der 
Druck in den Reaktionsraumen signifikant oder Uberhaupt beeintrachtigt wurde. 

Dementsprechend kann durch Erhohen (Erniedrigen) des Regelgasflusses aus der 
Regelfluidzufuhr der Eduktfluss bei einer Gasphasenreaktion erniedrigt (erhoht) 
werden, und es kann durch Erhohen (Erniedrigen) des Regelflussigkeitsflusses aus 
der Regelfluidzufuhr der Eduktfluss bei einer Flussigphasenreaktion erniedrigt 
(erhoht) werden. 

Insgesamt ist es in dieser Ausfuhrungsform also moglich, auf eine einfache Art 
und Weise, und insbesondere mit einem einzigen Massendurchflussregler, die 
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durch alle Reaktionsraume fliefiende Fluidmenge auch wahrend des Ablaufens der 
parallelen Reaktionen zu regulieren, und zwar ohne dadurch den in den Reakti- 
onsraumen herrschenden Druck signifikant zu beeinflussen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Vorrichtung werden die Verbindun- 
gen, welche von der Regelfluidzufuhr zu den Reaktionsraumen gefiihrt werden 
sollen, mit den Verbindungen, die reaktionsraumsausgangsseitig zum Ableiten der 
Produkte an die Reaktionsraume angeschlossen sind, in einem Kno- 
ten/Mi schpunkt zusammengefiihrt. 

Dabei sollen diese Knoten/Mischpunkte zum Einspeisen des Regelfluides bevor- 
zugt stromabwarts (in Bezug auf die Flussrichtung des Regelfluides) nach den 
Restriktoren der Regelfluidzufuhr liegen und gleichzeitig auch stromaufwarts (in 
Bezug auf die Flussrichtung des Produktes/der Produkte) vor den reaktionsraum- 
sausgangsseitigen Restriktoren [Restriktoren nach (e)]. 

Die Verbindungen zur Regelfluidzufuhr konnen im gleichen Knoten/Mischpunkt 
mit den Verbindungen zu den Reaktionsraumen zusammenkommen, wie die Ver- 
bindungen zur Haltegaszufuhr. Es ist allerdings bevorzugt, dass jede Verbindung, 
die von der Regelfluidzufuhr kommt, mit einer Verbindung, die reaktionsaus- 
gangsseitig zu einem Reaktionsraum fuhrt, in einem anderen Knoten/Mischpunkt 
zusammengefuhrt wird, als die Verbindungen von der Haltegaszufuhr zu den Re- 
aktionsraumen. Es ist weiter bevorzugt, dass sich die Verbindungen zur Regel- 
fluidzufuhr naher an den Reaktionsraumen befinden, als die Verbindungen zur 
Haltegaszufuhr. 

Im erfindungsgemaBen Verfahren unter Verwendung einer Regelfluidzufuhr kann 
der mit dem Massendurchflussregler einzustellende gesamte Regelfluidfluss F R ges 
in der Anlaufphase so eingestellt werden, dass dieser zu Beginn der Reaktionen in 
den Reaktionsraumen gleich Null ist. Damit ist der Eduktfluss durch die Reak- 
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tionsraume zu Beginn des Verfahrens maximal. In diesem Fall kann wahrend der 
Reaktionen durch Einstellen eines positiven Regelfluidflusses der Eduktfluss le- 
diglich minimiert werden. 

5 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform wird der mit dem Massendurchflussregler 
in der Anlaufphase einzustellende gesamte Regelfluidfluss F R ges auf einen kon- 
stanten, von Null verschiedenen Wert eingestellt. In diesem Fall kann wahrend 
der Reaktionen durch Erhohen oder Erniedrigen des Regelfluidflusses der Edukt- 
10 fluss durch die einzelnen Reaktionsraume fur alle Reaktionsraume je nach Bedarf 
sowohl verringert als auch vergroBert werden. 

Rein prinzipiell ist es denkbar, zur Regelung des Eduktflusses nicht eine von der 
Haltegaszufuhr separate Einheit vorzusehen (hier die Regelfluidzufuhr), sondern 

15 den Fluss des Haltegases selber uber einen haltegasseitigen Massendurchfluss- 
regler einzustellen. Damit wird das Haltegas gegebenenfalls zum Haltefluid. Vor- 
liegend ist aber der Einsatz zweier entkoppelter Einheiten, zum einen der Hal- 
tegaszufuhr zum Einstellen eines konstanten Haltedrucks und zum Ausgleich von 
Volumenschwankungen in den Reaktionsraumen, und zum anderen der Regel- 

20 fluidzufuhr zum gleichzeitigen Regeln des Eduktflusses in den einzelnen Reakti- 
onsraumen, bevorzugt. 

In einer weiteren Ausfuhrungsform der vorliegenden Erfindung soil der reaktions- 
technischen Besonderheit Rechnung getragen werden, dass das Produkt, welches 

25 aus dem zumindest einen Reaktionsraum stromt, eine flussige Phase sein oder 
neben einer Gasphase enthalten kann. Die flussige Phase kann dabei die Gasphase 
teilweise „mitreiBen" oder eine Gasphase zumindest teilweise gelost enthalten. 
Ein solches Produkt ergibt sich vorzugsweise, wenn im Reaktionsraum eine 
Mehrphasenreaktion, insbesondere eine Gas-Fliissig-Reaktion, durchgeftihrt wird. 

30 Der Reaktionsraum wird in diesem Fall in einer bevorzugten Ausfuhrungsform als 
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Gas-Fest-Fltissig-Reaktor realisiert, weiter bevorzugt als sogenannter „trickle bed 
reactor". 

5 Beim Vorliegen dieser Ausfiihrungsform ist es vorteilhaft und bevorzugt, dass die 
Gasphase zu Zwecken der Analyse von der flussigen Phase abgetrennt wird, und 
zwar vorzugsweise in Einheiten zur Gas-Flussig-Trennung, wobei jeweils eine 
solche Einheit pro Reaktionsraum diesen reaktionsausgangsseitig nachgeschaltet 
ist. 

10 

In dieser Ausfuhrungsform umfaBt die Vorrichtung zum parallelen Testen von 
Mehrphasenreaktionen gemaB der vorliegenden Erfindung zumindest die folgen- 
den Komponenten: 

(a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume; 
15 (b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 

flir die Reaktionsraume nach (a), oder Teilmengen hiervon; 

(V) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktflus- 

sigkeitszufuhr fiir die Reaktionsraume nach (a), oder Teilmengen hiervon; 

(b") reaktionsraumseingangsseitig und als Bestandteil der Verbindungen 
20 von der gemeinsamen Eduktfliissigkeitszufuhr zu den Reaktionsraumen 

nach (a) zumindest einen Restriktor pro Verbindung; 

(e 6 ) reaktionsraumsausgangsseitig, und, in Stromungsrichtung des zumin- 
dest einen Produktes stromabwarts von der Verbindung zu einer optional 
vorhandenen Regelfluidzufuhr, zumindest eine Einheit zur Gas-Flussig- 
25 Trennung pro Reaktionsraum; 

(e") zugehorig zu jeder Einheit zur Gas-Flussig-Trennung eine Verbin- 
dung zur Ableitung des zumindest einen Reaktionsgases; 
(e C6C ) pro Verbindung nach (e"X und liber einen Knoten/Mischpunkt, eine 
Verbindung zu einer gemeinsame Haltegaszufuhr; 

30 
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(e"") nach dem Knoten nach (e" e ), d.h, in Stromungsrichtung des Reak- 
tionsgases stromab warts, aber vor der Einheit zur Analyse, zumindest ei- 
nen Restriktor pro Verbindung nach (e' 

5 

Die Verbindung nach (e") ist dabei bevorzugt am Kopf der Einheit zur Gas- 
Flussig-Trennung angebracht. Dabei sind die Verbindungen von der gemeinsamen 
Eduktfliissigkeitszufuhr zu den zumindest zwei Reaktionsraumen raumlich und 
stofflich getrennt von der gemeinsamen Eduktzufuhr nach (b). Das Prinzip einer 
10 solchen Ausfuhrungsform ist beispielhaft in Figur 4 skizziert (siehe dazu auch die 
unten angegebene Figurenbeschreibung). 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform umfaBt die Vorrichtung zusatzlich zumin- 
dest eine weitere der nachfolgenden Komponenten: 

15 (c 4 ) reaktionsraumseingangsseitig, und zugehorig zu den Verbindungen 

von der gemeinsamen Eduktzufuhr zu den zumindest zwei Reaktionsrau- 
men, zumindest einen Restriktor pro Reaktionsraum; 

(d') reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine 
Verbindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen gemeinsamen Re- 
20 gelfluidzufuhr; 

(f) zumindest eine Einheit zur Analyse der Reaktionsgase aus den einzel- 
nen Reaktionsraumen; 

(g) zumindest eine gemeinsame Heizeinrichtung fur die Reaktionsraume, 
sowie mindestens eine weitere hiervon getrennte Heizeinrichtung fur zu- 

25 mindest ein funktional zusammengehoriges Set von Restriktoren, 



In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform ist zumindest einer der Reakti- 
onsraume nach (a), bevorzugt aber sind alle Reaktionsraume, als Gas-Flussig- 
Fest-Reaktor(en) ausgebildet. Es ist bevorzugt, dass die Verbindungen von der 



30 
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gemeinsamen Eduktflussigkeitszufuhr zu den zumindest zwei Reaktionsraumen 
raumlich und stofflich getrennt sind von den Verbindungen zur gemeinsamen 
Eduktzufuhr nach (b). 

Mit Hilfe der hier vorliegenden Vorrichtung kann erfindungsgemaB das Verfahren 
wie folgt durchgefiihrt werden: 

(A') Inkontaktbringen jeweils mindestens einer Substanz pro Reaktions- 
raum in zumindest zwei raumlich voneinander getrennten Reaktionsrau- 
men mit zumindest einem Edukt uber zumindest eine alien Reaktionsrau- 
men, oder Teilmengen hiervon, gemeinsamen Eduktzufuhr, sowie mit zu- 
mindest einer Eduktflussigkeit uber eine alien Reaktionsraumen, oder 
Teilmengen hiervon, gemeinsamen Eduktflussigkeitszufuhr; 
(B c ) simultanes Inkontaktbringen des jeweils aus jeder Einheit zur Gas- 
Flussig-Trennung abflieBenden mindestens einen Reaktionsgases mit ei- 
nem Haltegas aus zumindest einer alien Einheiten zur Gas-Flussig- 
Trennung gemeinsamen Haltegaszufuhr; 

(D) Einfuhren der aus dem Reaktor flieBenden Produktflusse in jeweils 
zumindest eine Einheit zur Gas-Fliissig-Trennung pro Reaktionsraum. 

Zusatzlich zu den vorstehend genannten Schritten ist im erfindungsgemaBen Ver- 
fahren zumindest ein weiterer Schritte bevorzugt: 

(C) simultanes Inkontaktbringen des jeweils mindestens einen Produkt- 
flusses aus zumindest zwei voneinander raumlich getrennten Reaktions- 
raumen mit einem Regelfluid aus einer alien Reaktionsraumen gemeinsa- 
men Regelfluidzufuhr. 

Im erfindungsgemaBen Verfahren ist es bevorzugt, wenn die Raumgeschwindig- 
keit der Eduktflussigkeit (LHSV) in den Reaktionsraumen von 0,2 h" 1 bis 10 h" 1 
reicht, bevorzugt von 0,5 hf 1 bis 3 h" 1 . 



- 17- 



Bezuglich der gemeinsamen Haltegaszufuhr, der gemeinsamen Eduktzufuhr sowie 
der gemeinsamen Regelfluidzufuhr gilt das im Zusammenhang mit den vorste- 
henden Ausfuhrungsformen offenbarte. 

5 

Beziiglich der Regelfluidzufuhr gilt in Erganzung zu den vorstehend genannten 
Ausfuhrungsformen, dass das Regelfluid in der Ausfuhrungsform umfassend Ein- 
heiten zur Gas-Flussig-Trennung besonders bevorzugt als Gas vorliegt. In diesem 
Fall dient das Regelgas nicht nur zum Regeln der Flusse durch die Reaktionsrau- 
10 me sondern auch als „strip gas", welches gemaB der in der Vorrichtung vorliegen- 
den Stromungsrichtung durch die Einheiten zur Gas-Flussig-Trennung flieBt und 
dort dazu beitragt, in der fliissigen Phase gelostes Gas bzw. fliichtige Komponen- 
ten aus dieser auszutragen („abzustrippen"). 

15 Als Strip-Gas wird bevorzugt ein Inertgas eingesetzt, weiter bevorzugt Stickstoff 
oder ein Edelgas oder eine Mischung hiervon. Durch das Strip-Gas kann bevor- 
zugt auch die Viskositat des Reaktionsgases erhoht bzw. stabilisiert werden. Dies 
ist vorteilhaft, um auch fiir geringviskose Gase einen genugend hohen Stro- 
mungswiderstand in den Restriktoren zu induzieren. 

20 

Beziiglich der Verwendung der Ausfuhrungsformen gemaB der vorliegenden Er- 
findung soli unter anderem das Folgende gel ten: Die erfindungsgemaBe Vorrich- 
tung sowie das erfindungsgemaBe Verfahren konnen im Prinzip zum parallelen 
Untersuchen aller chemischen Reaktionen eingesetzt werden, bei denen zumindest 
25 eine fluide Phase beteiligt ist. 

Beispiele geeigneter Reaktionen sind die Zersetzung von Stickoxiden, die Ammoni- 
aksynthese, die Ammoniak-Oxidation, Oxidation von Schwefelwasserstoff zu 
Schwefel, Oxidation von Schwefeldioxid, Direktsynthese von Methylchlorsilanen, 
30 Olraffination, oxidative Kopplung von Methan, Methanolsynthese, Hydrierung von 
Kohlenmonoxid und Kohlendioxid, Umwandlung von Methanol in Kohlenwasser- 
stoffe, katalytische Reformierung, katalytisches Cracken und Hydrocracken, Kohle- 
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vergasung und -verflussigung, Brennstoffzellen, heterogene Photokatalyse, Synthese 
von Ethern, insbesondere MTBE und TAME, Isomerisierungen, Alkylierungen, 
Aromatisierungen, Dehydrierungen, Hydrierangen, Hydroformylierungen, selektive 
5 bzw. partielle Oxidationen, Aminierungen, Halogenierungen, nukleophile aromati- 
sche Substitutionen, Additions- und Eliminierungsreaktionen, Dimerisierungen, Oli- 
gomerisierungen und Metathese, Polymerisationen, enantioselektive Katalyse und 
biokatalytische Reaktionen und zur Materialpriifung, und dabei insbesondere zur 
Bestimmung von Wechselwirkungen zwischen zwei oder mehr Komponenten an 
10 Oberflachen oder Substraten, insbesondere bei Composit-Materialien. 

Im Rahmen der vorliegenden Erfindung sind in der Petrochemie gebrauchliche Re- 
aktionen bevorzugt, insbesondere Hydroprocessing, Hydrocracking, Entschwefelung 
(HDS), Entstickung (HDN), Oligomerisierungen, Polymerisationsreaktionen, Aro- 
15 matisierungsreaktionen, Hydrierungen, Fischer-Tropsch-Reaktionen. 

Im Folgenden sollen die wesentlichen Begriffe wie sie in der vorliegenden Erfin- 
dung verwendet werden, und soweit sie nicht unmittelbar aus dem Fachwissen 
folgen, bezuglich ihres technischen Gehaltes erlautert werden. Dabei werden auch 
20 die jeweils bevorzugten Ausfuhrungsformen angegeben. 

Unter einer Gasphasenreaktion im Sinne der vorliegenden Erfindung ist eine che- 
mische Reaktion zu verstehen, bei welcher alle Edukte und Produkte unter Reak- 
tionsbedingungen als Gase vorliegen. 

25 

Unter einer Flussi gphasenreaktion im Sinne der vorliegenden Erfindung ist eine 
chemische Reaktion zu verstehen, bei welcher alle Edukte und Produkte unter 
Reaktionsbedingungen flUssig sind. 

30 Unter einer Mehrphasenreaktion im Sinne der vorliegenden Erfindung ist eine 
chemische Reaktion zu verstehen, die unter Reaktionsbedingungen in Anwesen- 
heit zumindest zweier verschiedener Phasen, die nicht vollstandig miteinander 
mischbar sind, ablauft. Die Phasen konnen dabei alle oder teilweise oder einzeln 
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flussig und/oder fest und/oder gasformig sein. Die Phasen konnen Edukte oder 
Produkte oder beides sein. 

5 Unter einer nicht volumenkonstanten Reaktion im Sinne der vorliegenden Erfin- 
dung ist jede chemische Reaktion zu verstehen, bei der sich die Molzahl an gas- 
formigen Substanzen pro Formelumsatz andert, und/oder das Volumen aufgrund 
einer Umwandlung fest/fest, fest/flussig, flussig/flussig, flussig/gasformig oder 
gasformig/gasformig (bei nicht-idealen Gasen) zu- bzw. abnimmt. 

10 

Unter einen „ gemeinsamen Eduktzufuhr " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist 
jede Art der Zufuhr zu verstehen, in welcher zumindest ein Edukt mindestens 
zwei raumlich miteinander verbundenen Reaktionsraumen zugefuhrt wird, und 
zwar so, dass Reaktionsraumen gleichzeitig und gemeinsam dem zumindest einen 
15 Edukt ausgesetzt sind. 

Eine gemeinsame Eduktzufuhr im Sinne der vorliegenden Erfindung umfaBt be- 
vorzugt zumindest die folgenden Komponenten: 

20 (i) zumindest eine Versorgungseinheit fiir das zumindest eine Edukt; 

(ii) zumindest einen Druckregler und/oder einen Massendurchflussregler 
fiir das zumindest eine Edukt. 

Dabei ist das „ Edukt" bevorzugt ein Fluid. Weiter bevorzugt enthalt das Edukt 
25 zumindest eine Gasphase und wird dann als „Eduktgas" bezeichnet. 

Unter einem „Eduktgas" im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Gas oder 
jede Gasmischung zu verstehen, die den Reaktionsraumen, oder Teilmengen hier- 
von, (uber die gemeinsame Eduktzufuhr) zugefuhrt werden kann. Das Eduktgas 
30 kann, muss aber nicht, ein Inertgas enthalten und/oder eine Beimischung, die als 
interner Standard zur Bestimmung bestimmter Eigenschaften (beispielsweise Gas- 
fluss etc.) dienen kann. 
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Das Eduktgas enthalt bevorzugt zumindest eine Komponente, die an der zu unter- 
suchenden chemischen Reaktion teilnimmt. Das Eduktgas kann auch feste 
und/oder fliissige Komponenten als disperse Phase enthalten (Aerosol, Rauch, 
5 Schaum etc.). 

Die gemeinsame Eduktzufuhr erfolgt bevorzugt uber ein Manifold, eine rechen- 
formige Anordnung von Kanalen/Rohren (siehe unten) oder Kapillaren (siehe 
unten) mit einem gemeinsamen Knoten/Mischpunkt (siehe unten). In einer weite- 
10 ren bevorzugten Ausftihrungsform erfolgt die gemeinsame Eduktzufuhr uber eine 
Eduktzufuhrkammer. Eine solche Eduktzufuhrkammer ist beispielhaft in der DE 
198 09 477 als Gaszufuhrkammer beschrieben. Auf die Offenbarung der DE 198 
09 477 bezuglich einer gemeinsamen Gaszufuhrkammer wird hier vollumfanglich 
Bezug genommen. 

15 

Bevorzugt wird das zumindest eine Eduktfluid uber einen Massendurchflussregler 
(siehe unten) dosiert. Der Massenfluss wird dabei wahrend des Betriebes der Vor- 
richtung bevorzugter- aber nicht notwendigerweise konstant gehalten. Falls ein 
Eduktgas als Fluid eingesetzt wird, so stellt eine vorzugsweise einzusetzende 
20 Druckhaltung uber einen Druckregler (siehe unten) sicher, dass der Druck des 

zumindest einen Eduktgases - im Rahmen gegebenenfalls vorzugebender 
Schwellenwerte - bei einem konstanten Wert pi gehalten werden kann. 

25 Neben dem zumindest einen Edukt konnen den Reaktionsraumen uber die ge- 
meinsame Eduktversorgung auch beliebige weitere fluide Komponenten zugefuhrt 
werden. 

In einer bevorzugten Ausftihrungsform wird in zumindest einem Reaktionsraum 
30 zumindest eine feste Substanz mit einem Gas oder einer Fliissigkeit belastet. Vor- 
zugsweise ist diese feste Substanz Bestandteil einer Katalysatorschiittung. Die 
Belastung wird typischerweise in Einheiten von h" 1 angegeben und als „GHSV" 
(gas hourly space velocity) oder als „Raumgeschwindigkeit" bezeichnet, wenn das 
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Edukt ein Gas ist. Entsprechend wird die Belastung mit einer Flussigkeit als 
,,LHSV" (liquid hourly space velocity), unter Verwendung der gleichen Einheiten, 
bezeichnet. 

5 

Fur das erfindungsgemaGe Verfahren betragt die GHSV bevorzugt 300 h" 1 bis 
10.000 h"\ bevorzugt 500 h" 1 bis 3000 h"\ wohingegen die LHSV 0,2 h" 1 bis 10 
h" 1 , vorzugsweise 0,5 h" 1 bis 3 h" 1 betragt. 

10 Ein Fluid im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jede Substanz, bei welcher sich 
die elementaren Bestandteile, welche die Substanz aufbauen, beispielsweise Ele- 
mente oder Moleklile, aber auch Agglomerate davon, gegeneinander bewegen, 
und insbesondere keine Fernordnung zueinander aufweisen. Darunter fallen ins- 
besondere Flussigkeiten oder Gase, aber auch Wachse, Ole, Dispersionen, Fette, 

15 Suspensionen, Schmelzen, pulverformige Feststoffe usw. Sofern das Medium in 
fltlssiger Form vorliegt, werden auch mehrphasige flussige Systeme als Fluide 
verstanden. In jedem Fall sind auch alle Mischungen der oben genannten Substan- 
zen eingeschlossen. 

20 Unter einem ^ Produkt " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Fluid oder 
jede Fluidmischung zu verstehen, sowie jede disperse Phase (die gegebenenfalls 
auch feste Bestandteile enthalten kann), welches/welche aus zumindest einem 
Reaktionsraum abgefiihrt und analysiert werden kann. Das Produkt kann, muss 
aber nicht, Edukt enthalten. Das Produkt kann, muss aber nicht, ein fluides Reak- 

25 tionsprodukt der Umsetzung, welche in einem Reaktionsraum stattgefunden hat, 
enthalten. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ist das Produkt ein Gas oder eine Gasmi- 
schung, oder eine Flussigkeit, die ein Gas physikalisch oder chemisch gelost ent- 
30 halt. Ist das Produkt ein Gas oder eine Gasmischung, so wird es als „Reaktions- 
gas" bezeichnet. Ein Reaktionsgas ist insbesondere auch das in einer besonderen 
Ausfuhrungsform der Erfindung aus der Einheit zur Gas-Fliissig-Trennung aus- 
tretende Gas. 
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Unter einen „ gemeinsamen Eduktflussigkeitszufuhr " im Sinne der vorliegenden 
Erfindung ist jede Art der Zufuhr zu verstehen, in welcher zumindest eine Edukt- 
flussigkeit mindestens zwei raumlich miteinander verbundenen Reaktionsraumen 

5 zugefuhrt wird, und zwar so, dass Reaktionsraume der zumindest einen Eduktflus- 
sigkeit gleichzeitig und gemeinsam ausgesetzt sind. Der Reaktionsraum ist in die- 
sem Fall bevorzugt ein Gas-Flussig-Fest-Reaktor. Die gemeinsame Eduktflussig- 
keitszufuhr liegt bevorzugt zusatzlich neben der oben offenbarten gemeinsamen 
Eduktzufuhr vor. Die Eduktflussigkeitszufuhr wird bevorzugt bei Mehrphasenre- 

10 aktionen eingesetzt 

Eine gemeinsame Eduktflussigkeitszufuhr im Sinne der vorliegenden Erfindung 
umfaBt bevorzugt zumindest die folgenden Komponenten: 

15 (i) zumindest eine Versorgungseinheit fur zumindest eine Eduktflussigkeit; 

(ii) zumindest einen Massendurchflussregler fur zumindest eine Eduktflus- 
sigkeit; 

(iii) stromabwarts (bezogen auf die Flussrichtung der Eduktflussigkeit) des 
Massendurchflussreglers, und vor den Eingangen der zumindest zwei 

20 raumlich voneinander getrennten Reaktionsraume, jeweils einen Restriktor 

pro Verbindung von der Eduktflussigkeitszufuhr zu den Reaktionsraumen. 

Die Versorgungseinheit fur die zumindest eine Eduktflussigkeit ist bevorzugt eine 
Pumpe. 

25 

Unter einem Restriktor im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Bauteil zu 
verstehen, welches beim Durchstromen mit einem Fluid diesem gegenuber einen 
signifikanten Stromungswiderstand darstellt. „Signifikant" bedeutet dabei, dass 
der Stromungswiderstand eines jeden Restriktors zumindest um 10 %, bevorzugt 
30 um zumindest 50 %, weiter bevorzugt um mehr als 100% groBer ist als der Stro- 
mungswiderstand eines jeden anderen Bauteils (Komponente) in der Vorrichtung, 
ausgenommen alle anderen Restriktoren. 
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Werden Restriktoren reaktionsraumseingangsseitig eingesetzt, so soli im erfin- 
dungs gemaBen Verfahren bevorzugt ein Druckverlust von zumindest 10 bar er- 
zeugt werden, weiter bevorzugt ein Druckverlust von zumindest 20 bar, weiter 
5 bevorzugt von zumindest 50 bar. Dabei ist der Druckverlust die Differenz „Druck 
vor dem Reaktionsraum" abziiglich des Druckes nach dem Reaktionsraum. 

Werden die Restriktoren reaktionsraumsausgangsseitig eingesetzt, und dienen 
damit gegebenenfalls neben der Fluidgleichverteilung auch zum „Entspannen" des 

10 in den Reaktionsraumen herrschenden Drucks auf einen Druck, der Komponen- 
ten, die den Reaktionsraumen gegebenenfalls nachgeschaltet sind, beispielsweise 
Multiportventil und/oder Einheit zur Analyse angepasst ist, so soil im erfindungs- 
gemaBen Verfahren bevorzugt ein Druckverlust von mindestens 10 bar erfolgen, 
bevorzugt von mindestens 20 bar, weiter bevorzugt von Reaktionsraumsdruck auf 

15 Umgebungsdruck. 

Pluralitaten von Restriktoren werden bevorzugt entsprechend ihrer funktionalen 
Zusammengehorigkeit als „Sets" (oder „Gruppen") gruppiert. Ein Set ist dabei 
bevorzugt eine Pluralitat von mindestens zwei Restriktoren, die raumlich zusam- 

20 men gehoren konnen oder auch nicht, die aber in jedem Fall innerhalb der erfin- 
dungsgemaBen Vorrichtung die gleiche Funktionalitat aufweisen. So stellen bei- 
spielsweise alle eingangs- oder alle ausgangsseitig zu den Reaktionsraumen, oder 
zu Teilmengen von Reaktionsraumen, gehorigen Restriktoren ein solches Set dar. 
Entsprechend gibt es ein Set von Restriktoren, die jeweils zur Eduktfliissigkeits- 

25 zufuhr oder zur Regelfluidzufuhr oder zur Haltegaszufuhr gehoren. 

Als Restriktoren im Sinne der vorliegenden Erfindung konnen beispielsweise 
Metallplatten mit Bohrungen, Sintermetallplatten, Lochblenden („pinholes")> mi- 
krogefraste Kanale („micromachined channels") und/oder Fritten (porose Mate- 
30 rialien, insbesondere gesinterte Kermaikfritten) vorgesehen sein. Diese sollen den 
Fluss des einstromenden Fluides kontrollieren und eine weitgehende Gleichver- 
teilung der einstromenden Fluide uber die einzelnen Reaktionskanale hinweg ge~ 
wahrleisten ^ passive " Restriktoren). 
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Eine individuelle, aktive restriktive FluBkontrolle, die vorzugsweise automatisiert 
verlauft, ist durch den Einsatz eines Regelventils, beispielsweise eines Nadelven- 
tils, oder eines Massendurchflussreglers (siehe unten) moglich. 

5 

Ein besonders bevorzugter Restriktor im Sinne der vorliegenden Erfindung ist 
eine Kapillare . Bezuglich der Ausgestaltung einer Kapillare wird auf die unten 
angegebene Offenbarung in Zusammenhang mit „Verbindungen" Bezug genom- 
men. 

10 

Der Innendurchmesser einer Kapillare im Sinne der vorliegenden Erfindung reicht 
bevorzugt, wenn die Kapillare von einem Gas durchflossen wird, von 5 fxm bis 
500 fxm, weiter vorzugsweise von 25 fim bis 200 /im. Falls die Kapillare, zumin- 
dest zeitweise, von einer Fliissigkeit durchstromt wird, so sind auch Innendurch- 
15 messer von 5 fim bis 1mm, vorzugsweise von 100 /xm bis 500 jam moglich. TJh- 
abhangig davon, ob die Kapillare von einer Fliissigkeit oder von einem Gas 
durchstromt wird, soil die Lange der Kapillare von 1 mm bis zu einem Meter rei- 
chen, vorzugsweise von 5 cm bis zu 50 cm. 

20 Kapillaren sind deshalb besonders bevorzugt, weil sich durch diese ein ge- 
wiinschter Stromungswiderstand apparativ vergleichsweise einfach einstellen laBt. 
Dies laBt sich exemplarisch anhand der dem Fachmann bekannten Hagen- 
Poiseuille Gleichung zeigen. Diese Gleichung besagt, dass fur Rohre (Kapillaren) 
mit einem Radius R und einer Lange L der beim Durchstromen mit einem Fluid 

25 entstehende Druckverlust (entspricht dem Stromungswiderstand) einfach propor- 
tional ist zur Lange L (d.h. der Druck fallt im wesentlichen linear ab mit zuneh- 
mender Lange der Kapillare), einfach proportional ist zum Gas-Volumenstrom 
(d.h. der Druck fallt linear ab mit ansteigendem Gas-Volumenstrom) sowie umge- 
kehrt proportional ist zur Vierten Potenz des Radius 4 der Kapillare (d.h. der Druck 

30 fallt mit der Vierten Potenz der sich verengenden Kapillare ab). 

Unter Verwendung eines fur katalytische Gasphasenreaktionen realistischen Vor- 
faktors fur die Hagen-Poiseuille Gleichung (in welcher dabei insbesondere der 
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Gas-Volumenstrom sowie die Gasviskositat eingehen), und bei einer Lange der 
Kapillare von 50 cm ergibt sich beispielhaft bei einem Innenradius der Kapillare 
von 2.5 mm ein „Druckverlust" von ca. 10~ 7 bar. Es ist offensichtlich, dass ein 
5 solcher Druckverlust bei einem Eingangsdruck von 1 bar nicht relevant ist, und 
eine Kapillare mit solchen Abmessungen kein Restriktor im Sinne der vorliegen- 
den Erfindung sein kann. Weist die Kapillare allerdings einen Innendurchmesser 
von 100 /xm auf, so ergibt sich ein Druckverlust von ca. 0,2 bar, mithin eine Ver- 
io minderung des Eingangsdruckes von 1 bar um 20%. Eine solche Kapillare ware 
als Restriktor im Sinne der vorliegenden Erfindung anzusehen. Bezuglich des 
einschlagigen Fachwissens in diesem Gebiet sei beispielhaft auf Kapitel 5 des 
Lehrbuches „Str6mungslehre" von Schade und Kunz verwiesen (2. Auflage, 
Walter Gruyter, Berlin 1989). 

15 

Die Tatsache, dass die Hagen-Poiseuille Gleichung zur Illustration der Funkti- 
onsweise herangezogen wird bedeutet nicht, dass die erfindungsgemaBe Vorrich- 
tung mit dieser Gleichung beschrieben werden kann. 

20 Unter einem Reaktionsraum im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jede ge- 
schlossene Einheit zu verstehen, welche zumindest mit einem „Eingang" zur Zu- 
fuhr eines Eduktes und einem „Ausgang" zur Abfuhr eines Produktes versehen ist. 
Bezuglich der raumlichen Ausgestaltung des Reaktionsraumes bestehen keine 
BeschrSnkungen. 

25 

ErfindungsgemaB konnen bei Vorliegen von mehr als vier Reaktionsraumen alle 
in der Vorrichtung vorhandenen Reaktionsraume bevorzugt auch zu Teilmengen 
gruppiert sein, die reaktionstechnisch unterschiedlich behandelt werden konnen, 
beispielsweise zu einer jeweils anderen Edukt-/Haltegas-/Regelfluid- 
30 /Eduktflussigkeitszufuhr gehoren konnen. Pro Teilmenge liegen bevorzugt zu- 
mindest zwei Reaktionsraume vor. 
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Bevorzugt weist der Reaktionsraum ein Volumen von 0,1 ml bis 50 ml auf, weiter 
bevorzugt von 0,5 ml bis 20 ml, weiter bevorzugt von 0,5 ml bis 2 ml. 

5 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform sind die Reaktionsraume nach Art eines 
Rohrreaktors (Rohrbundelreaktors) als Reaktionskanale ausgebildet. Diese Reak- 
tionskanale sind vorzugsweise rohrformig, weiter bevorzugt durchgehend und 
insbesondere rohrformig und durchgehend. Die Reaktionsrohre/kanale konnen 
Anschliisse („fittings") zum Anschluss an weitere Komponenten der Vorrichtung 

10 aufweisen. Solche Anschliisse sind in vielen Variationen kommerziell erhaltlich 
und dem Fachmann wohl bekannt. 

Die Reaktionskanale konnen iiber einen Einsatz beliebiger Ausgestaltung verfu- 
gen, der zur Aufnahme von festen Stoffen (Katalysatoren), beispielsweise in Form 

15 von Pulvem oder porosen Schuttungen bzw. von Formkorpern geeignet ist. Dar- 
tiber hinaus ist es auch moglich, die Wande der Reaktionskanale mit Substanzen, 
z.B. einer katalytisch aktiven Substanz zu beschichten. In diesem Zusammenhang 
wird der diesbezugliche Offenbarungsgehalt der DE 198 09 477 vollumfanglich in 
die vorliegende Anmeldung einbezogen. Als Einsatze zur Aufnahme von festen 

20 Substanzen (Pulver, Formkorper) kommen bevorzugt Netze, durchlassige Mate- 
rialien, Fritten oder Membranen zum Einsatz. Auch der Einsatz von Quarzwolle 
ist denkbar. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform konnen in die Reaktionsraume 
25 spezifisch angepasste Innenrohre z. B. mit Katalysatorstuhlen eingesetzt werden, 
die einen Transfer der Katalysatorproben in den Reaktorraum erleichtern („liner"). 
In diesem Zusammenhang wird der diesbezugliche Offenbarungsgehalt der DE 
100 36 633 vollumfanglich in die vorliegende Anmeldung einbezogen. 

30 In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsform sind die Reaktionsrau- 
me/Reaktionskanale in einen massiven Korper beliebiger Geometrie eingebracht 
(bevorzugt: Scheibe, Quader, Kubus, Rundkorper), wobei zumindest zwei Reakti- 
onsraume Bestandteil desselben massiven Korpers sind. 
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Der in der vorliegenden Erfindung verwendete Begriff „ reaktionsraumseingangs- 
seitig" bezieht sich dabei, sofern nicht anders vermerkt, auf den Teil des Reakti- 
onsraumes, der, in FluBrichtung des zumindest einem Eduktes gesehen, strom- 
5 aufwarts liegt. Entsprechend bezieht sich ^ reaktionsraumsausgangsseitig ", sofern 
nicht anders vermerkt, auf den Teil des Reaktionsraumes, der, in FluBrichtung des 
Eduktes gesehen, stromabwarts liegt. 

ErfindungsgemaB ist es moglich, dass mehrere Eingange und/oder mehrere Aus- 
10 gange pro Reaktionsraum vorliegen. 

Parallele Reaktionsraume oder Parallelreaktoren im Sinne der vorliegenden Erfin- 
dung liegen vor, wenn die Zahl der Reaktionsraume, welche reaktionsraumsein- 
gangsseitig mit der gemeinsamen Eduktzufuhr verbunden sind, groBer oder gleich 
15 ist als/wie 2, bevorzugt groBer als 3, weiter bevorzugt groBer als 7. Wenngleich 
beziiglich der Zahl der parallelen Reaktionsraume prinzipiell keine Beschrankung 
besteht, auBer dass diese zumindest zwei betragen muss, so sind doch genau oder 
mehr als 16, 32, 48 oder 96 parallele Reaktionsraume bevorzugt. 

20 Im erfindungsgemaBen Verfahren wird bevorzugt mindestens eine Substanz, die 
sich im Reaktionsraum befindet mit mindestens einem Eduktfluid in Kontakt 
gebracht. Beziiglich dieser Substanz(en) besteht keine Beschrankung. Bevorzugt 
wird allerdings ein Katalysator eingesetzt, der weiter bevorzugt in fester Form 
(beispielsweise als Pulver, Schiittung oder als an den Wanden des Reaktionsrau- 

25 mes abgeschiedener Film) vorliegt. Neben diesem Katalysator konnen beliebige 
weitere Substanzen im Reaktionsraum vorliegen, beispielsweise weitere Reakti- 
onspartner oder Inertstoffe. 

Eine Verbindung im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Mittel, welches 
30 eine fluidische Kommunikation zwischen zwei Punkten innerhalb der Vorrichtung 
erlaubt, und die nach auBen (auBerhalb der Vorrichtung) beziiglich des Austau- 
sches von Stoffen abgeschlossen ist. Bevorzugt ist die Verbindung dabei fluid- 
dicht, weiter bevorzugt fluiddicht auch bei hohen Drucken. Weiter bevorzugt er- 
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folgt die Verbindung liber die unten beschriebenen Kanale, Rohre oder Kapilla- 
ren. 

5 Der Begriff " Kanal " im Sinne der vorliegenden Erfindung beschreibt eine durch 
einen Korper, bevorzugt einen massiven Korper, beliebiger Geometrie, bevorzugt 
einen Rundkorper, einen Quader, eine Scheibe oder eine Platte, hindurchlaufende 
Verbindung zweier an der Korperoberflache vorliegender Offnungen, die 
insbesondere den Durchtritt eines Fluids durch den Korper erlaubt. 

10 

Ein „Rohr" im Sinne der vorliegenden Erfindung ist ein Kanal, bei welchem ein 
durchgehender Hohlraum gebildet wird, und die Geometrie der AuBenseite des 
Rohres im wesentlichen der den Hohlraum definierenden Geometrie der Innenseite 
folgt. 

15 

Eine Kapillare kann im wesentlichen als ein Spezialfall eines Rohres angesehen 
werden, mit dem Unterschied, dass in einer Kapillare - gemaB der oben beziiglich 
„Restriktoren" gegebenen Vorgaben - bestimmte Dimensionen erfullt sein miissen. 
Eine Kapillare im Sinne der vorliegenden Erfindung kann gleichzeitig als 
20 „ Verbindung" und als „Restriktor" fungieren. 

Kanal, Rohr oder Kapillare konnen vorliegend eine beliebige Geometrie aufweisen. 
Beziiglich des von Kanal, Rohr oder Kapillare im Inneren gebildeten Hohlraums 
kann eine iiber die Lange von Kanal, Rohr oder Kapillare veranderliche 
25 QuerschnittsflSche oder vorzugsweise eine konstante Querschnittsflache vorliegen. 

Der Innenquerschnitt kann beispielsweise einen ovalen, runden oder polygonalen 
UmriB mit geraden oder gebogenen Verbindungen zwischen den Eckpunkten des 
Polygons aufweisen. Bevorzugt sind ein runder oder ein gleichseitiger polygonaler 
30 Querschnitt. 
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Unter einem ^ Haltegas " (holding gas) im Sinne der vorliegenden Erfindung ist 
jedes Gas zu verstehen, mit welchem die Ausgangsseiten der zumindest zwei Re- 
aktionsraume uber eine gemeinsame Haltegaszufuhr beaufschlagt werden konnen. 

5 

Als Haltegas kann jedes Gas oder jede Gasmischung eingesetzt werden, das oder 
die mit den aus dem Reaktionsraum flieBenden Produkten sowie den Materialien 
der Vorrichtung, mit denen es in Beriihrung kommt, nicht reagiert, oder nur so 
reagiert, dass die zu untersuchende Reaktion nicht wesentlich beeintrachtigt wird. 
10 Bevorzugt wird als Haltegas ein inertes Gas oder eine inerte Gasmischung einge- 
setzt. Besonders bevorzugt sind Stickstoff, sowie die Edelgase des Periodensy- 
stems der chemischen Elemente, sowie samtliche Mischungen hiervon. 

Der erfindungsgemaBe Zweck des Haltegases ist es, Volumenschwankungen in 
15 den einzelnen Reaktionsraumen beim Vorliegen zumindest einer nicht volumen- 
konstanten Reaktion in zumindest einem der Reaktionsraume zu vermeiden oder 
zumindest zu minimieren. 

Eine gemeinsame ,,Haltegaszufuhr" im Sinne der vorliegenden Erfindung umfaBt 
20 zumindest die folgenden Komponenten: 

(i) zumindest eine Versorgungseinheit fur das Haltegas, 

(ii) zumindest einen Durchflussmesser, 

(iii) zumindest einen Druckregler. 

25 

Unter einer gemeinsamen Haltegaszufuhr ist zu verstehen, dass jeder der zumin- 
dest zwei raumlich voneinander getrennten Reaktionsraume mit derselben Hal- 
tegaszufuhr verbunden ist. Es ist dariiber hinaus auch denkbar, mehr als eine Hal- 
tegaszufuhr zu verwenden, unter der MaBgabe, dass die Reaktionsraume und die 
30 Haltegaszufuhren bevorzugt miteinander in stofflicher Verbindung stehen. 
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In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ist die Haltegaszufuhr einschlieBlich aller 
Verbindungen zu den Reaktionsraumen fur alle bei den spezifischen chemischen 
Reaktionen herrschenden Drucke fluiddicht ausgefiihrt. 

5 

Eine Druckhaltung uber einen Druckregler (siehe unten) stellt in einer bevorzug- 
ten Ausfuhrungsform sicher, dass der Druck des zumindest einen Haltegases - im 
Rahmen gegebenenfalls vorzugebender Schwellenwerte - bei einem konstanten 
Wert p2 gehalten wird. 

10 

Damit ein Edukt, insbesondere ein Eduktgas, entgegen dem Haltegas in die Reak- 
tionsraume einflieBen kann, ist der Druck p 2 des Haltegases kleiner als der Fliis- 
sigkeits- oder Gasdruck pi des Edukts zu halten. 

15 In einer bevorzugten Ausfuhrungsform umfaBt die gemeinsame Haltegaszufuhr, 
wie oben bereits offenbart einen Durchflussmesser. Es ist weiter bevorzugt, dass 
die Versorgungseinheit fiir das Haltegas, der Massenflussregler sowie gegebenen- 
falls ein Durchflussmesser, alle entlang einer gasdichten Verbindung angeordnet 
sind, und zwar in der vorstehend angegebenen Reihenfolge. 

20 

Stromabwarts im Sinne des Haltegasflusses nach dem Massendurchflussregler 
verzweigt die Verbindung, bevorzugt uber Knoten/Mischpunkte, in eine Pluralitat 
von Verbindungen, die dann jeweils uber Knoten/Mischpunkte in die von den 
Reaktionsraumsausgangen kommenden Verbindungen milnden, und zwar jeweils 
25 pro einzelnem Reaktionsraum. Es ist auch moglich, die Pluralitat von haltegassei- 
tigen Verbindungen direkt in die Reaktionsraume einzufuhren. 

Unter einem Knoten/Mischpunkt im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jede 
Verbindung zwischen einem Rohr, Kanal oder einer Kapillare mit zumindest ei- 
30 nem weiteren Rohr, Kanal oder einer Kapillare zu verstehen. Bezilglich der bauli- 
chen Ausgestaltung eines solchen Knotens/Mischpunktes bestehen keine prinzipi- 
ellen Beschrankungen, Bevorzugt weist der Knoten/Mischpunkt ein geringes Tot- 
volumen auf und gewahrleistet ein gutes Durchmischen der zusammenstrSmenden 
Fluide. Bevorzugt werden „T << -formige oder „Y"-formige Knoten eingesetzt. 
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Das „Einfiihren" welches an den Knoten/Mischpunkten zwischen den Kana- 
len/Rohren/Kapillaren erfolgt, wird bevorzugt liber handelstibliche „fittings" rea- 
lisiert, die dem Fachmann in ihrer gesamten Breite bekannt sind. Neben solchen 
5 losbaren Verbindungen ist es auch denkbar die im Knoten/Mischpunkt zusam- 
menkommenden Kanale/Rohre/Kapillaren dauerhaft zu verbinden, beispielsweise 
durch VerschweiBen. 

Unter einem ^ Regelfluid " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Gas oder 
10 jede Flussigkeit, oder jede Mischung hiervon, zu verstehen, mit welchem/welcher 
die Produktfliisse aus zumindest zwei Reaktionsraumen liber eine gemeinsame 
Regelfluidzufuhr beaufschlagt werden konnen. 

Als Regelfluid kann jedes Fluid oder jede Fluidmischung eingesetzt werden, das 
15 oder die mit den aus dem Reaktionsraum flieGenden Produkten sowie den Mate- 
rialien der Vorrichtung, mit denen es in Beriihrung kommt, nicht reagiert, oder 
nur so reagiert, dass die zu untersuchende Reaktion nicht wesentlich beeintrach- 
tigt wird. 

20 Das Regelfluid kann dabei entweder fllissig oder gasformig sein. Handelt es sich 
bei den Reaktionen im Reaktionsraum um Gasphasenreaktionen, so ist als Regel- 
fluid ein Regelgas bevorzugt. Wird im Reaktionsraum eine Fliissigphasenreaktion 
durchgeftihrt, so wird entsprechend eine Regelfliissigkeit bevorzugt. 

25 Ist das Regelfluid ein Gas, so gilt die oben angegebene Offenbarung beziiglich des 
Haltegases entsprechend. Als inerte Fliissigkeiten werden Wasser und Losungs- 
mittel sowie auch hoherviskose oder nicht-Newtonsche Fliissigkeiten wie bei- 
spielsweise inerte Ole bevorzugt. Uberkritische Gase werden fur die Zwecke der 
vorliegenden Erfindung auch als Fliissigkeiten angesehen. 

30 



Eine gemeinsame Regelfluidzufuhr im Sinne der vorliegenden Erfindung umfasst 
zumindest: 
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(i) zumindest eine Versorgungseinheit flir das Regelfluid, 

(ii) zumindest einen Massendurchflussregler, 

(iii) stromabwarts (bezogen auf die Flussrichtung des Regelfluides) des 
5 Massendurchflussreglers jeweils einen Restriktor pro Verbindung von der 

Regelfluidzufuhr zu den Reaktionsraumen. 

Unter einer gemeinsamen Regelfluidzufuhr ist zu verstehen, dass jeder von zu- 
mindest zwei raumlich voneinander getrennten Reaktionsraumen mit derselben 
10 Regelfluidzufuhr verbunden ist. Es ist dariiber hinaus auch denkbar, mehr als eine 
Regelfluidzufuhr zu verwenden, unter der MaBgabe, dass die Reaktionsraume und 
die Regelfluidzufuhren bevorzugt miteinander in stofflicher Verbindung stehen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform ist die Regelfluidzufuhr einschlieBlich 
15 aller Verbindungen zu den Reaktionsraumen ftir alle bei den spezifischen chemi- 
schen Reaktionen herrschenden Drucke fluiddicht ausgefuhrt. 

Ein , X>urchflussmesser " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Bauteil, 
welches den Fluidfluss, beispielsweise den gesamten Gasfluss eines Haltegases 
20 messen kann. Solche Bauteile sind dem Fachmann auch als „flow indicator" 
C,FI") bekannt. Durchflussmesser, die auf einem thermischen Verfahren beruhen 
sind dabei bevorzugt. 

Ein . Druckregler " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jedes Bauteil, welches 
25 den Druck eines Fluids messen und, nach Vergleich mit einem vorgegebenen 
Soli- oder Schwellenwert, gegebenenfalls einregeln kann. Solche Bauteile sind 
dem Fachmann auch als „pressure indicator control" („PIC") bekannt. 

Unter einem ^ Massendurchflussregler " (mass flow controller) im Sinne der vor- 
30 liegenden Erfindung ist jeder MeB- und Regelkreis zu verstehen, mit Hilfe dessen 
der Fluss eines Fluides gemessen, und gegebenenfalls nach Vergleich mit einem 
Sollwert, variabel eingestellt werden kann. Ein Massendurchflussregler kann als 
ein aktiver Restriktor im oben beschriebenen Sinn angesehen werden. Ein 
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Massendurchflussregler ist dem Fachmann auch als „FIC" (flow indicator control) 
bekannt Massendurchflussregler im Sinne der vorliegenden Erfindung konnen 
sowohl fiir Fliissigkeiten als auch fur Gase eingesetzt werden. Bevorzugt werden 
5 solche Massendurchflussregler eingesetzt, die auf einem thermischen Messprinzip 
beruhen. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen Vorrichtung wer- 
den die Produkte reaktionsraumsausgangsseitig uber Kanale/Rohre/Kapillaren aus 

10 dem Reaktionsraum ausgeleitet. Diese Kanale/Rohre/Kapillaren sind, wie oben 
erwahnt, gegebenenfalls iiber einen Knoten/Mischpunkt mit der (den Reaktions- 
raumen) gemeinsamen Haltegaszufuhr verbunden. Stromabwarts (im Sinne der 
Flussrichtung des zumindest einen Produktes) von diesen Knoten/Mi schpunkten 
befindet sich pro mit dem Reaktionsraum verbundenen Kanal/Rohr/Kapillare ein 

15 reaktionsraumsausgangsseitiger Restriktor. Der Zweck dieses Restriktors ist, ei- 
nen Stromungswiderstand zu induzieren, der das Produkt so weit „entspannt", 
dass gegebenenfalls gegen hohen Druck empfindliche Bauteile nachgeschaltet 
werden konnen, insbesondere Multiportventile, so wie zumindest eine Einheit zur 
Analyse, 

20 

Unter einem ^ Multiportventil " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist jede Ven- 
tilschaltung zu verstehen, welcher uber Verbindungen die Produkte aus zumindest 
zwei Reaktionsraumen, bevorzugt aus zumindest vier, weiter bevorzugt aus zu- 
mindest acht Reaktionsraumen stofflich getrennt zugeleitet werden. Die Ventil- 

25 schaltung kann alle Produkte simultan oder getrennt an zumindest eine Einheit zur 
Analyse weiterleiten oder alle Produkte simultan oder getrennt an eine Abfuhrein- 
richtung entlUften. In der erfindungsgemaBen Vorrichtung (und im zugehorigen 
Verfahren) kann eine beliebige Anzahl parallelgeschalteter Multiportventile ein- 
gesetzt werden, die ihrerseits jeweils mit einer beliebigen Zahl an Reaktionsrau- 

30 men verbunden sein konnen. 

Unter einem " Gas-Fest-Flussig-Reaktor " im Sinne der vorliegenden Erfindung ist 
jeder Reaktor zu verstehen, der uber zumindest zwei kontinuierliche und zugleich 
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iiber zumindest eine stationare Phase verfugt. Als kontinuierliche Phasen sind 
dabei mindestens eine Gasphase sowie mindestens eine flussige Phase bevorzugt. 



5 Als stationare Phase ist eine feste Phase bevorzugt. Reaktionstechnisch wird die- 
ser Reaktor bevorzugt als „trickle bed reactor" ausgestaltet. 

Unter einer ^ Einheit zur Gas-Fliissig-Trennung " im Sinne der vorliegenden Erfin- 
dung ist jede gegenstandliche Einheit zu verstehen, mit Hilfe derer es moglich ist, 
10 zumindest eine fluchtige, bevorzugt eine gasformige, Substanz zumindest teilwei- 
se von einer flussigen Phase abzutrennen. Dabei sind alle dem Fachmann der 
Chemischen Technik bekannten Abscheider und Kondensatoren bevorzugt. 

Das Volumen der Einheit zur Gas-Flussig-Trennung betragt vorzugsweise 2 ml 
15 bis 150 ml, weiter bevorzugt 10 ml bis 70 ml. Dabei ist es besonders bevorzugt, 
wenn das Totvolumen moglichst gering gehalten werden kann. 

Am Boden der Einheit zur Gas-Flussig-Trennung befindet sich bevorzugt ein 
Mittel zur FlUssigkeitsableitung, bevorzugt ein Ventil und weiter bevorzugt ein 
20 automatisch geregeltes Ventil. Ausgangsseitig fuhrt das Mittel zur FlUssigkeits- 
ableitung bevorzugt zu einer Flussigkeitverwertung. Dabei bedeutet „verwerten" 
beispielsweise entsorgen, weiterverarbeiten oder analysieren. 

Samtliche in der erfindungsgemaBen Vorrichtung verwendeten Bauteile/Elemente 
25 konnen optional gekilhlt oder geheizt werden. Hierfur sind entsprechende Tempe- 
raturregelun gselemente (Heizung/Kuhlung) vorgesehen. Beziiglich der Auswahl 
der Temperaturregelungselemente, d.h. der Elemente welche eine Temperatur 
messen und liber einen Regelkreis eine Heizung/Kuhlung ansteuern, um gegebe- 
nenfalls einen vorgegebenen Sollwert zu erreichen, bestehen keinerlei Beschran- 
30 kungen. Bezuglich der Heizung von parallelen Reaktoren ist der diesbezugliche 
Offenbarungsgehalt der US 2003/0159530 vollumfanglich einzubeziehen. 
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Bevorzugt ist es vorliegend, dass in der erfindungsgemaBen Vorrichtung unter- 
schiedliche Temperaturzonen vorliegen. Dies bedeutet insbesondere, dass jedes 
einzelne Element der erfindungsgemaBen Vorrichtung, wie es unten in der Liste 
5 der Bezugszeichen angegeben ist, relativ zu jedem anderen Element der Vorrich- 
tung, wie in der Liste der Bezugszeichen angegeben, in einer anderen Tempera- 
turzone liegen kann. 

Beziiglich des Reaktionsraums ist es bevorzugt, dass die Reaktionsraumsaus- 
10 gangs- und die Reaktionsraumseingangsbereiche auf einer niedrigeren Temperatur 
liegen als die eigentliche (heiBe) Reaktionszone innerhalb eines Reaktionsraumes. 
Durch dieses Temperaturprofil ergeben sich reaktionsraumseingangs- und aus- 
gangsseitig geringere thermische Belastungen, und es konnen zum Anschluss der 
erfindungsgemaBen Verbindungen, beispielsweise zur Edukt- und zur Haltegaszu- 
15 fuhr, Standard-Fittings und Standard-Dichtungen verwendet werden. 

Dabei ist es weiterhin wesentlich und bevorzugt, dass Sets von Restriktoren (re- 
aktionsraumsausgangs- und eingangsseitig, zur Regelfluidzufuhr gehorend etc.) 
jeweils auf der gleichen Temperatur sind. Dies ist besonders wesentlich, da die 

20 Funktionsweise von Restriktoren stark von den Stoffeigenschaften der sie durch - 
stromenden Fluide abhangt. Diese Stoffeigenschaften der Fluide, und dabei insbe- 
sondere deren Viskositat und deren Volumenstrom, hangen gegebenenfalls stark 
von der Temperatur ab. Unterschiedliche Temperaturen in unterschiedlichen Re- 
striktoren konnen somit zu unterschiedlichen Druckverlusten fuhren und damit die 

25 Vergleichbarkeit der Reaktionen gefahrden. 

Besonders bevorzugt ist es, dass sich Sets von Restriktoren innerhalb des Sets auf 
der gleichen Temperatur, vis-a-vis anderer Sets aber auf unterschiedlichen Tem- 
peraturen befinden. Dabei bedeutet eine „gleiche" Temperatur, dass die Tempe- 
30 ratur nicht mehr als +/- 5 K variieren soil, bevorzugt nicht mehr als +/- 1 K. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform befindet sich die Einheit zur Analyse 
stromabwarts (im Sinne des Produktflusses) der oben beschriebenen reaktions- 
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raumsausgangsseitigen Restriktoren, weiter bevorzugt stromab warts eines gleich- 
falls oben beschriebenen zumindest einen Multiportventils. 

5 Bezuglich der Analysemethoden, welche in der Einheit zur Analyse eingesetzt 
werden, existieren prinzipiell keine Beschrankungen. Bevorzugt sind Infrarot- 
Thermographic, vorzugsweise in Kombination mit Massenspektroskopie, Massen- 
spektroskopie, GC, LC, HPLC, Mikro-GC, dispersive FT-IR-Spektroskopie, Ra- 
manspektroskopie, NER, UV, UV-VIS, NMR, GC-MS, Infrarot- 

10 Thermographie/Ramanspektroskopie, Infrarot-Thermographie/dispersive FT-IR- 
Spektroskopie, Farbdetektion mit chemischem Indikator/MS, Farbdetektion mit 
chemischem Indikator/GC-MS, Farbdetektion mit chemischem Indika- 
tor/dispersive FT-IR-Spektroskopie, sowie photoakustische Analyse, sowie jede' 
Kombination der vorstehend genannten Analysemethoden. 

15 

Eine erfindungsgemaBe Einheit zur Analyse wird bevorzugt zusammen mit einem 
oder mit mehreren Multiportventil(en) eingesetzt. Im Folgenden sollen ausge- 
wahlte Ausfiihrungsformen der erfindungsgemaBen Vorrichtung anhand von Prin- 
zipskizzen exemplarisch erlautert werden. Dabei zeigen: 

20 

FIG. 1 zeigt in einer Prinzipskizze eine Vorrichtung zum parallelen Testen von 
chemischen Reaktionen, insbesondere von Katalysatoren, wie sie prinzipiell aus 
dem Stand der Technik bekannt ist. 

25 FIG. 2 zeigt in einer Prinzipskizze eine Ausfuhrungsform fur eine Vorrichtung 
gemaB der vorliegenden Erfindung, umfassend eine Haltegaszufuhr. 

FIG. 3 zeigt in einer Prinzipskizze eine Ausfuhrungsform fur eine Vorrichtung 
gemaB der vorliegenden Erfindung, umfassend eine Haltegaszufuhr sowie eine 
30 Regelfluidzufuhr. 



FIG, 4 zeigt in einer Prinzipskizze eine Ausfuhrungsform fiir eine Vorrichtung 
gemSB der vorliegenden Erfindung, umfassend eine Haltegaszufuhr, eine Regel- 
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fluidzufuhr sowie eine zur Eduktzufuhr parallele Flussigkeitseinspeisung mit re- 
aktionsraumsausgangsseitiger Flussig-Gas-Trennung, 

5 FIG. 5 zeigt in einer Prinzipskizze die gleiche AusfUhrungsform wie in Figur 4, 
allerdings mit zusatzlich angedeuteten Bereichen unterschiedlicher Temperatur. 

FIG. 6 zeigt den naturlichen Logarithmus der Raumzeitausbeute als Funktion der 
inversen Temperatur fiir eine Reaktion gemaB AusfUhrungsbeispiel. 

10 

FIG. 7 zeigt die Produktselektivitat, bezogen auf verschiedene Kohlenwasserstof- 
fe, als Funktion des CO-Umsatzes (zum AusfUhrungsbeispiel). 

FIG 8 zeigt die Kohlenwasserstoff-Selektivitaten als Funktion der Versuchsdauer 
15 (zum AusfUhrungsbeispiel). 

Figur 1 zeigt in einer Prinzipskizze eine Vorrichtung zum parallelen Testen von 
chemischen Reaktionen, insbesondere unter Verwendung von Katalysatoren, wie 
sie prinzipiell aus dem Stand der Technik bereits bekannt ist. Dabei wird ein 
20 Eduktfluid, beispielsweise ein Eduktgas, aus einer Versorgungseinheit (10) uber 
einen Druckregler (11), hier realisiert als Druckmessung mit RUckkopplung zu 
einem Ventil, in ein Manifold aus Verbindungen (12) eingespeist, welches vorlie- 
gend die alien Reaktionsraumen gemeinsame Eduktzufuhr darstellt. 

25 Eingangsseitig zu den (hier acht) Reaktionsraumen (20), und als Bestandteil der 
Verbindungen von den besagten Reaktionsraumen zur gemeinsamen Eduktgaszu- 
fuhr (12), ist eine Pluralitat von Restriktoren (15) vorgesehen, und zwar genau ein 
Restriktor pro Verbindung zum Eingang eines Reaktionsraumes. 

30 Im Reaktionsraum befindet sich vorliegend eine KatalysatorschUttung (21). 

Reaktionsraumsausgangsseitig werden die Produkte, die jeweils aus den Reakti- 
onsraumen ausflieBen, uber Verbindungen (27) zu einem Multiportventil (30) 
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geleitet. Die Verbindungen enthalten reaktionsraumsausgangsseitig jeweils einen 
Restriktor (25). Somit liegt insgesamt eine Pluralitat von acht Restriktoren vor. 
Werden, wie vorliegend, zwei Sets von Restriktoren verwendet, und zwar eines 
5 vor den Reaktionsraumen, und eins danach, so dienen die reaktionsraumsein- 
gangsseitigen Restriktoren bevorzugt zur Gleichverteilung des Eduktfluides, wo- 
hingegen die reaktionsraumsausgangsseitigen Restriktoren die Produktstrome 
vom Reaktordruck auf einen fiir das Multiportventil geeigneten Druck, typischer- 
weise Umgebungsdruck, entspannen. 

10 

Das Multiportventil schaltet die Produktstrome aus den Reaktionsraumen wahl- 
weise auf eine Ableitung (45) zur Abfuhr oder auf eine Ableitung zur Einheit zur 
Analyse (40). Der Einheit zur Analyse ist ein Durchflussmesser (41) vorgeschal- 
tet. 

15 

Figur 2 zeigt in einer Prinzipskizze eine Ausfuhrungsform fur eine Vorrichtung 
gemaS der vorliegenden Erfindung, welche, im Gegensatz zum Stand der Tech- 
nik, eine alien Reaktionsraumen Haltegaszufuhr (52) aufweist. Diese Haltegaszu- 
fuhr, deren prinzipieller Umfang durch gestrichelte Kastchen angedeutet ist, um- 
20 fa8t vorliegend eine Versorgungseinheit fiir das Haltegas (50) sowie einen Druck- 
regler fiir das Haltegas (51). 

Die gemeinsame Haltegaszufuhr verzweigt sich in so viele Verbindungen (53) zu 
den Reaktionsraumen wie es Reaktionsraume gibt, vorliegend also acht. Diese 
25 Verbindungen (53) kommen mit den Verbindungen (27) von den Reaktionsrau- 
men (20) zum Multiportventil (30) in jeweils einem Knoten/Mischpunkt (54) zu- 
sammen. Diese Knoten liegen jeweils stromaufwarts von den Restriktoren (25), 
und zwar stromaufwarts in der Stromrichtung der aus den Reaktionsraumen aus- 
flieBenden Produktflusse. 

30 

Die an deren Komponenten der hier beispielhaft angegebenen erfindungsgemaBen 
Vorrichtung entsprechen in Funktion und Bezugszeichen den in Figur 1 beschrie- 
benen Komponenten. 
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Figur 3 zeigt in einer Prinzipskizze eine Ausfuhrungsform der erfindungsgemaBen 
Vorrichtung, umfassend eine Haltegaszufuhr (52) und zusatzlich eine Regel- 
fluidzufuhr (62).. Diese Regelfluidzufuhr (62), die wiederum umfaBt vorliegend 
5 eine Versorgungseinheit fur das Regelfluid (60) sowie einen Massendurchfluss- 
regler fur das Regelfluid (61). 

Die gemeinsame Regelfluidzufuhr verzweigt sich in so viele Verbindungen zu den 
Reaktionsraumen (63) wie es Reaktionsraume gibt, vorliegend also acht. Diese 

10 Verbindungen kommen mit den Verbindungen (27) von den Reaktionsraumen 
(20) zum Multiportventil (30) in jeweils einem Knoten/Mischpunkt zusammen. 
Diese Knoten liegen jeweils stromaufwarts von den Restriktoren (25), und zwar 
stromaufwarts in der Stromrichtung der aus den Reaktionsraumen ausflieBenden 
Produktflusse. Vorliegend befinden sich diese Knoten auch stromaufwarts (im 

15 gerade definierten Sinn) von den Knoten (54) der gemeinsamen Haltegaszufuhr. 
Im Sinne der vorliegenden Erfindung konnten die Knoten zur Regelfluidzufuhr 
auch mit den Knoten (54) zusammenfallen. 

Wesentlich fiir die Funktionsweise der Regelfluidzufuhr ist es, dass der Fluss des 
20 aus der Versorgungseinheit fiir das Regelfluid kommenden Regelfluides in mog- 
lichst gleichen Anteilen auf die (hier acht) Verbindungen aufgeteilt wird, die 
letztlich auf die zu regelnden Strome aus den Reaktionsraumen treffen. Diese 
Gleichverteilung wird durch die Restriktoren der Regelfluidzufuhr (65) bewirkt, 
welche vorliegend ein Bestandteil der Verbindungen (63) sind. Dabei liegt pro 
25 Reaktionsraum jeweils ein Restriktor (63) vor. 

Die anderen Komponenten der hier beispielhaft angegebenen erfindungsgemaBen 
Vorrichtung entsprechen in Funktion und Bezugszeichen den in Figur 2 beschrie- 
benen Komponenten. 



Figur 4 zeigt in einer Prinzipskizze eine Ausfiihrungsform fur eine Vorrichtung 
gemaB der vorliegenden Erfindung umfassend eine Haltegaszufuhr (52), eine Re- 
gelfluidzufuhr (62) sowie eine zur Eduktzufuhr (12) parallele gemeinsame Edukt- 
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fliissigkeitszufuhr (72) mit reaktionsraumsausgangsseitigen Einheiten zur Gas- 
Fliissig-Trennung (80). 

5 Im Unterschied zu den zuvor beschriebenen Ausfuhrungsformen befindet sich in 
dieser Ausfuhrungsform reaktionsraumseingangsseitig parallel zur gemeinsamen 
Eduktzufuhr (12) eine alien Reaktionsraumen gemeinsame Eduktflussigkeitszu- 
fuhr (72). Diese umfaBt vorliegend eine Versorgungseinheit fur Eduktfliissigkeit 
(70) sowie einen Massendurchflussregler fur Eduktfliissigkeit (71). Auch bezttg- 
10 lich der Eduktfliissigkeit wird die Aufteilung in acht gleiche Flusse durch Re- 
striktoren (73) erreicht, die den acht Eingangen zu den Reaktionsraumen vorge- 
schaltet sind. 

Die Reaktionsraume sind in dieser Ausfuhrungsform als Gas-Fliissig-Fest Reakto- 

15 ren (20 ' ) ausgelegt, d.h. auf eine 

feste Katalysatorschiittung (21) wird die Eduktfliissigkeit aus (70) eingebracht, 
sowie simultan das Edukt, hier ein Gas, aus (10) eingespeist. Als Reaktionspro- 
dukt liegt in diesem Fall eine fliissige Phase neben einer Gasphase vor, wobei die 
fliissige Phase teilweise Gas gelost enthalten kann. In jedem Fall ist deshalb eine 

20 Gas-Fliissig-Trennung notig. 

Die Produktstrome aus den acht Reaktionsraumen werden demzufolge ilber Ver- 
bindungen (81) in acht Einheiten zur Gas-Fliissig-Trennung (80) (Abscheider) 
eingetragen. Dort kann die Fliissigkeit ttber ein Ventil (83) abgefiihrt und gegebe- 
25 nenfalls weiterverarbeitet werden. Das von der Fliissigkeit befreite Reaktionsgas 
wird iiber die Reaktionsgasableitung (82) der Einheit zur Analyse zugefiihrt. 

Uber diese Produktgasableitung (82) wird zudem Haltegas aus der gemeinsamen 
Haltegaszufuhr (52) zugefiihrt, und zwar iiber Verbindungen (53*). In dieser An- 
30 ordnung gleicht das Haltegas nicht nur, wie in den vorstehend beschriebenen Aus- 
fuhrungsformen, Volumenschwankungen in den Reaktionsraumen aus, sondern 
stabilisiert gegebenenfalls auch die Viskositat des Produktgases, so dass die Re- 
striktoren (25 '), die der Zufuhr zur Einheit zur Analyse (40) [mit Multiportventil 
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(30)] vorgeschaltet sind, bestimmungsgemaB wirken konnen. Weiterhin ist zu 
bemerken, dass die Regelfluidzufuhr (62) in dieser Anordnung nicht nur, wie in 
den vorstehend beschriebenen Ausfuhrungsformen, zur Regelung der Flusse 
durch die Reaktionsraume dient, sondern, falls als Regelfluid ein Gas eingesetzt 
wird, auch als „Strip-Gas" wirken kann, d.h. die Gas-Flussig-Trennung in (80) 
untersttitzen kann. 

Die anderen Komponenten der hier beispielhaft angegebenen erfindungsgemaBen 
Vorrichtung entsprechen in Funktion und Bezugszeichen den in Figur 3 beschrie- 
benen Komponenten. 

Figur 5 zeigt in einer Prinzipskizze die gleiche Ausfuhrungsform wie Figur 4, 
allerdings mit zusatzlich gepunktet angedeuteten Bereichen unterschiedlicher 
Temperatur. Im Rahmen der erfindungsgemaBen Vorrichtung liegen Restriktoren 
jeweils als Sets vor, die jeweils die gleiche Aufgabe erfullen. So fasst der punk- 
tierte Kasten (100) beispielsweise alle Restriktoren zusammen, welche reaktions- 
raumseingangsseitig zur gemeinsamen Eduktzufuhr gehoren. Diese Restriktoren 
sollen auf einer gesondert geregelten, gegebenenfalls besonders genau einzustel- 
lenden, in jedem Fall aber moglichst gleichen Temperatur gehalten werden. So 
kann gewahrleistest werden, dass der Druckabfall im erfindungsgemaBen Verfah- 
ren in alien Restriktoren gleich oder ahnlich ist und somit auch die Flusse gleich 
oder ahnlich sind. 

Analoges gilt fur die Restriktoren der Eduktflussigkeitszufuhr (102), die Restrik- 
toren (106) der Regelfluidzufuhr sowie die produktgasableitungsseitigen Restrik- 
toren (110). Dabei konnen die Sets von Restriktoren vis-a-vis anderer Sets von 
Restriktoren durchaus auf verschiedenen Temperaturen liegen. 

Neben den Sets an Restriktoren unterliegen insbesondere die Reaktionsraume 
(20') einer eigenen Temperaturregelung, die hier gegebenenfalls Heizung und 
Kuhlung umfassen kann. ErfindungsgemaB ist dabei die Reaktionszone (104) auf 
einer deutlich hoheren Temperatur, namlich zumindest zeitweise der Reaktions- 
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temperatur als der Eingang und der Ausgang der Reaktionsraume. Dies hat den 
Vorteil, dass an Eingang und Ausgang gegebenenfalls kostengiinstige Standard- 
fittings verwendet werden konnen. 

5 

SchlieBlich ist noch die separate Temperaturzone (108) fur die Abscheider zu er- 
wahnen, welche typischerweise deutlich kalter sein sollte als der Reaktionsbe- 
reich, urn die Gas-Fliissig-Trennung zu befordern. Dementsprechend wird die 
Zone (108) eher weniger stark geheizt werden. Dabei ist es bevorzugt, dass die 
10 Zone (108) kalter gehalten wird als die Zone (110) der reaktionsgasableitungssei- 
tigen Restriktoren. 

Die anderen Komponenten der hier beispielhaft angegebenen erfindungsgemaBen 
Vorrichtung entsprechen in Funktion und Bezugszeichen den in Figur 4 beschrie- 
15 benen Komponenten. 

Die Figuren 6 bis 8 werden im unten angegebenen Ausfuhrungsbeispiel naher 
erlautert. 



20 Liste der Bezugszeichen fur die Figuren: 



25 



30 



(io; 
(ii 
(12; 

(15 

(20; 

(20 
(21 
(25 
(25 
(27 
(30; 
(40 



Versorgungseinheit fur Edukt 

Druckregler ftir Edukt 

gemeinsame Eduktzufuhr 

reaktionsraumseingangsseitige Restriktoren 

Reaktionsraum 
) Gas-Flilssig-Fest-Reaktor 

im Reaktionsraum befindliche Substanz (Katalysatorschuttung) 

reaktionsraumsausgangsseitige Restriktoren 
) reaktionsgasableitungsseitige Restriktoren 

Verbindung (Reaktionsraum - Restriktor - Multiportventil) 

Multiportventil 

Ableitung zur Einheit zur Analyse 
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(41) Durchflussmesser 

(45) Ableitung zur Abfuhreinrichtung 

(50) Versorgungseinheit fiir Haltegas 

(51) Druckregler fiir Haltegas 

(52) gemeinsame Haltegaszufuhr 

(53) Verbindung (Haltegaszufuhr - Reaktionsraume) 

(53 ') Verbindung (Haltegaszufuhr - Reaktionsgasableitung) 

(54) Knoten/Mischpunkt 

(60) Versorgungseinheit fur Regelfluid 

(6 1 ) Massendurchflussregler fiir Regelfluid 

(62) gemeinsame Regelfluidzufuhr 

(63) Verbindung (Regelfluidzufuhr - Reaktionsraume) 
(65) Restriktoren der Regelfluidzufuhr 

(70) Versorgungseinheit ftir Eduktflussigkeit 

(7 1 ) Massendurchflussregler fiir Eduktflussigkeit 

(72) gemeinsame Eduktflussigkeitszufuhr 

(73) Restriktoren der Eduktflussigkeitszufuhr 

(80) Einheit zur Gas-Flussig-Trennung 

(81) Verbindung (Reaktionsraum - Gas-Flussig-Trennung) 

(82) Reaktionsgasableitung 

(83) Mittel zur Flussigkeitsableitung 

(84) Ableitung zur Flussigkeitsverwertung 

(100 - 1 10) Zonen separat geregelter Temperatur 

Das im Folgenden angegebene Ausf uhrun gsbei spiel soli die erfindungsgemaBe 
Vorrichtung unter Verwendung von den Reaktionsraumen nachgeschalteten Ein- 
heiten zur Fliissig-Gas-Trennung (Abscheider), sowie das zugehorige Verfahren 
beispielhaft, und fur ausgewahlte Ausfiihrungsformen illustrieren. Durch die spe- 
ziellen, beispielhaften Angaben soli der allgemeine Offenbarungsgehalt der vor- 
liegenden Erfindung, wie er in der Beschreibung angegeben ist, in keiner Weise 
eingeschrankt werden. 
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Das Ausfuhrungsbeispiel betrifft die Bestimmung von Aktivitat, Aktivierungs- 
energie und Produktselektivitat fur die Umsetzung von Synthesegas zu Kohlen- 
wasserstoffen unter Verwendung von Fischer-Tropsch-Synthese (FTS) Kataly- 

5 satoren in parallel geschalteten Reaktionsraumen einer erfindungsgemaBen Vor- 
richtung. Dabei wird demonstriert, dass die Regelung von Druck, Fluss und Tem- 
peratur in parallel geschalteten Reaktionsraumen unter den Bedingungen der Fi- 
scher-Tropsch-Synthese gewahrleistet ist, sowie reaktionstechnische GroBen wie 
Katalysatoraktivitat, Aktivierungsenergie und Produktselektivitat bestimmt wer- 

10 den konnen. 

Bei der Fischer-Tropsch-Synthese (FTS) wird Synthesegas, bestehend aus CO und 
H 2 , an heterogenen Katalysatoren zu Kohlenwasserstoffen mit Kohlenstoffzahlen 
im Bereich von Ci (Methan) bis C 6 o umgesetzt. Das Verhaltnis von H 2 zu CO im 
15 Synthesegas liegt im Bereich von 0.5 bis 2.5 und hangt im wesentlichen vom Her- 
stellverfahren und den zur Verfugung stehenden Rohstoffquellen ab, 

Typische Katalysatoren fur die FTS enthalten beispielsweise Eisen oder Kobalt 
als Aktivelemente, oxidische Tragermateri alien wie Aluminiumoxid oder Siliziu- 
20 moxid sowie Promotoren, welche die Reduzierbarkeit der Aktivkomponenten 
oder die Kinetik bzw. Selektivitat der FTS beeinflussen. 

Representative, bei 300°C fur 3 Stunden in Luft kalzinierte FTS-Katalysatoren 
wurden in einem mit Wasserstoff durchstromten Festbettreaktor mit 1 K/min auf 
25 350°C erhitzt und fur 10 Stunden reduziert. AnschlieBend wurde der Reaktor un- 
ter Wasserstoff auf eine Temperatur kleiner als 50°C abgekuhlt und mit Luft pas- 
siviert. 

Reduzierte und passivierte Katalysatoren wurden anschlieBend in 16 parallele 
30 Reaktionsraume der erfindungsgemaBen Testanlage, welche im wesentlichen der 
in Figur 4 gezeigten Vorrichtung entspricht (allerdings ohne parallele Eduktflus- 
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sigkeitszufuhr), geftillt. Die Katalysatorschiittung bestand dabei aus einem Fest- 
bett von 1 ml des reduziert passivierten Katalysators, homogen gemischt mit bei 
1200°C gegluhten a-Al 2 03 (Inertmaterial) im Volumenverhaltnis von 1:3, 

5 

Zur Aktivierung der passivierten Katalysatoren wurde der 16-fach Reaktor unter 
Wasserstoff in 50 K Schritten und bei Haltezeiten von 2 Stunden auf 150°C er- 
hitzt, und zwar bei einem Reaktordruck von 10 bar und einer volumenbezogenen 

10 Raumgeschwindigkeit von 3000 hf 1 . AnschlieBend wurde der Reaktor in 10 K 
Schritten mit Haltezeiten von 2 Stunden bis auf 240°C erhitzt und die Katalysato- 
ren fur 12 Stunden aktiviert. 

Danach wurde der Reaktor auf 180°C abgektihlt und die Reaktionsbedingungen 
15 der FTS eingestellt, namlich Synthesegas mit H 2 /CO von 2 und 10 bar Reaktor- 
druck und einer GHSV von ca. 2000 hf 1 . Die flussigen und gasformigen Produkte 
wurden in Fliissigkeitsabscheidern bei 150°C und Reaktionsdruck getrennt. Die 
durch das Abreagieren des Synthesegases zu einer Flussigkeit bewirkte Volumen- 
kontraktion wurde durch ein Haltegas ausgeglichen. Die Zusammensetzung und 
20 der Gasfluss der gasformigen Produkte aus den einzelnen Reaktoren wurden kon- 
tinuierlich mit Prozessanalysatoren (H2, CO, CO2, Gesamtkohlenwasserstoffe) 
und einem thermischen Massenflussmesser bei Atmospharendruck und 200°C 
quantitativ bestimmt Des weiteren wurde die Zusammensetzung der gebildeten 
Kohlenwasserstoffe on-line gaschromatographisch bestimmt. 

25 

Die flussigen Kohlenwasserstoffe wurden diskontinuierlich nach Reaktionszeiten 
zwischen 50 und 100 Stunden Versuchszeit iiber ein Bodenablassventil aus dem 
Abscheider entnommen und gewogen. Zum Erreichen eines stationaren Zustandes 
beziiglich Synthesegas-Umsatz und Kohlenwasserstoffselektivitaten waren in der 
30 Regel 50 -100 Stunden Versuchszeit ausreichend. Typische Versuchsbedingun- 
gen und Ergebnisse bei der Charakterisierung von FTS Katalysatoren in dem 16- 
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fach Reaktor sind (aus Grunden der Ubersichtlichkeit) fur einen Katalysator in 
Tabelle 1 zusammengestellt, 

5 Tabelle 1: Experimentelle Bedingungen und Ergebnisse bei der Umsetzung von 
Synthesegas (H2/CO) an einem typischen Fischer-Tropsch Synthese Katalysator 



Beisple! 


Temperatur 


Druck 


GHSV 


Volume nsrom, NL/h 


CO-Umsatz 


Raumzeitausbeute 


KohlenwasserstoffselektMtat. C-% 




°C 


bar 


h-1 


Syn-Gas 


Stripp-Gas 


% 


9ch" 1 rrW 1 


C1-C4 


C5-C12 


C13+ 
























1 


200 


10 


2040 


2.04 


0 


8.7 


0.0291 


12.8 


21.6 


65.6 


2 


210 


10 


1980 


1.98 


0 


13.2 


0.0433 


21.0 


34.5 


44.5 


3 


220 


10 


2100 


2.1 


0 


24.1 


0.0862 


21.5 


33.8 


44.7 


4 


230 


10 


2160 


2.16 


0 


37.7 


0.1467 


24.6 


37.2 


38.2 


5 


220 


10 


1220 


1.22 


1 


31.9 ! 


0.0850 


20.8 


33.9 


45.3 


6 


230 


10 


1160 


1.16 


1 


51.9 


0.1406 


23.7 


37.1 


39.2 


7 


235 


10 


1280 


1.28 


1 


58.4 


0.1732 


26.9 


40.5 


32.6 


8 


210 


10 


1220 


1.22 


1 


18.8 


0.0469 


18.3 


30.4 


51.3 



10 Es wurden zwei Versuchsreihen durchgefiihrt, in denen die GHSV erfindungsge- 
ma8 uber eine Regelfluidzufuhr, sowie die Reaktortemperatur verandert wurde. In 
der Versuchsreihe 1 (Beispiele 1-4) betrug die GHSV etwa 2100 h" 1 und in der 
Versuchsreihe 2 etwa 1200 h" 1 . Die niedrigere GHSV wurde realisiert, indem zur 
Regelung nach dem Reaktor ein konstanter Stripgasstrom (aus der Regelfluidzu- 

15 fuhr) dem Produktgasstrom zugefuhrt wurde. Dadurch verringert sich bei kon~ 
stanten Drack/Fluss-Verhaltnissen (bestimmt durch den Reaktionsraumdruck und 
den Dimensionen der Kapillare) der Eduktgasvolumenstrom. 

In beiden Versuchsreihen steigt der CO-Umsatz und die Raumzeitausbeute der 
20 gebildeten Kohlenwasserstoffprodukte mit zunehmender Temperatur an. Ver- 
gleicht man die beiden Versuchsreihen bei konstanter Temperatur (Beispiel 3+4 
mit 5+6) erkennt man, wie erwartet, dass der Umsatz bei der tieferen GHSV's 
zunimmt, die Raumzeitausbeute jedoch konstant bleibt. 

25 In der zugehorigen Figur 6 ist der naturliche Logarithmus der Raumzeitausbeute 
(vertikale y-Achse) als MaB fur die Reaktionsgeschwindigkeit fur beide Versuchs- 
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reihen als Funktion der inversen Temperatur (1/T) (horizontale x-Achse) in einem 
sogenannten „Arrhenius Diagramm" aufgetragen. 

5 Es ist zu erkennen, dass fur beide Versuchsreihen die Reaktionsgeschwindigkeiten 
als Funktion der Temperatur identisch sind, und die aus der Steigung der Geraden 
berechnete Aktivierungsenergie 107 kJ/mol betragt. 

Dabei zeigt die durchgehende Linie die Ergebnisse der Beispiele 1 bis 4, wohin- 
10 gegen die gestrichelte Linie die Ergebnisse der Beispiele 5 bis 8 zeigt. 

Die Produktselektivitaten der gebildeten Kohlenwasserstoffe fur die beiden Ver- 
suchsreihen sind ebenfalls in Tabelle 1 dargestellt und in Figur 7 fur Beispiel 7 als 
Funktion des CO Umsatzes aufgetragen. Dabei ist in Figur 7 die Produktselekti- 
15 vitat, bezogen auf die Kohlenwasserstoffe in % angegeben (vertikale y-Achse), 
und zwar als Funktion des Umsatzes bezilglich CO, gleichfalls in % (horizontale 
x-Achse). Dabei reprasentieren die offenen Quadrate die Kohlenwasserstoffe C\ 
bis C4, die offenen Dreiecke C5 bis C12 sowie die gefiillten Kreise C13 und hoher. 

20 Es ist erkennbar, dass sich die Produktselektivitaten fur die beiden Versuchsreihen 
nur wenig verandern. Mit zunehmendem CO Umsatz und Temperatur verringert 
sich der Anteil an Ci3 + Kohlenwasserstoffen wahrend der Anteil an C1-C4 Gasen 
und der C5-Q2 Benzinfraktion zunimmt. Die in Tabelle 1 zusammengestellten 
Selektivitaten entsprechen den gemessenen Diirchschnittswerten im stationaren 

25 Zustand. 

Figur 8 schlieBlich zeigt die Selektivitatswerte bezuglich den Kohlenwasserstof- 
fen (in %, vertikale y-Achse) fur Beispiel 7 als Funktion der Versuchszeit (in 
Stunden, horizontale x-Achse). Es ist erkennbar, dass sich die Produktselekti vitat 
30 uber sehr lange Zeitraume nicht verandert, was nur dadurch moglich ist, dass in 
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den Parallelreaktoren konstante Bedingungen bezuglich Druck, Fluss (GHSV) 
und Temperatur vorliegen. 



Die Schlussfolgerung aus der Diskussion der Beispiele 1-8 ist, dass die Bestim- 
mung von reaktionstechnischen Daten (Bestimmung der Aktivitat, Aktivierungse- 
nergie und Produktselektivitat) zur Charakterisierung von FTS-Katalysatoren mit 
Hilfe von Parallelreaktoren mit sehr hoher Genauigkeit durchfuhrbar ist. Insbe- 
sondere konnte wahrend des Ablaufes der Reaktionen der Fluss, hier gemessen als 
GHSV, unabhangig vom Druck variiert werden. 
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23. Dezember 2003 

hte Aktiengesellschaft H38305 MR/HT 

the high throughput experimentation company 

Patentanspruche 

5 1. Vorrichtung zum parallelen Durchfiihren oder Untersuchen von chemi- 
schen Reaktionen, dadurch gekennzeichnet, dass die Vorrichtung zumin- 
dest die folgenden Komponenten umfaBt: 

(a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume; 

(b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 
10 fur die Reaktionsraume nach (a), oder fur Teilmengen hiervon; 

(d) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine Ver- 
bindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen 
hiervon, gemeinsamen Haltegaszufuhr; 

(e) reaktionsraumsausgangsseitig, und, in Stromungsrichtung des Produk- 
15 tes stromabwarts von der Verbindung zur Haltegaszufuhr nach (d), zumin- 
dest einen Restriktor pro Reaktionsraum. 



2. Vorrichtung zum parallelen Durchfiihren oder Untersuchen von chemi- 
schen Reaktionen, dadurch gekennzeichnet, dass die Vorrichtung zumin- 
20 dest umfaBt: 

(a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume; 

(b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 
fur die Reaktionsraume nach (a), oder fur Teilmengen hiervon; 

(d) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine Ver- 
25 bindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen gemeinsamen Hal- 

tegaszufuhr; 

(d s ) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine 
Verbindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen gemeinsamen Re- 
gelfluidzufuhr; 



30 
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(e) reaktionsraumsausgangsseitig, und, in Stromungsrichtung des Produk- 
tes stromabwarts von der Verbindung zur Haltegaszufuhr nach (d) sowie 
der Verbindung zur Regelfluidzufuhr nach (d'), zumindest einen Restriktor 
pro Reaktionsraum. 

Vorrichtung nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Vonichtung zusatzlich mindestens eine weitere der folgenden Kompo- 
nenten umfaBt: 

(c) reaktionsraumseingangsseitig zumindest einen Restriktor pro Reakti- 
onsraum; 

(f) zumindest eine Einheit zur Analyse der Produkte aus den einzelnen Re- 
aktionsraumen; 

(g) zumindest eine gemeinsame Heizeinrichtung fur die Reaktionsraume, 
sowie mindestens eine weitere hiervon getrennte Heizeinrichtung fur zu- 
mindest ein funktional zusammengehoriges Set von Restriktoren. 

Vorrichtung nach mindestens einem der Anspruche 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass zumindest die Komponenten (a), (b), (d), (e), sowie ge- 
gebenenfalls (c), fluiddicht miteinander verbunden sind. 

Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Kompo- 
nenten auch bei Drucken groBer als 20 bar fluiddicht miteinander verbun- 
den sind. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Komponenten (a), (b), (d), (e), sowie gegebenen- 
falls (c), (d 6 ) und (f) entweder jeweils direkt, oder tiber Kanale, Rohre oder 
Kapillaren, miteinander verbunden sind. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspruche, dadurch 
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gekennzeichnet, dass die gemeinsame Eduktzufuhr zumindest die folgen- 
den Komponenten umfaBt: 

(i) zumindest eine Versorgungseinheit fiir das zumindest eine 
Edukt; 

(ii) zumindest einen Druckregler und/oder einen Massendurch- 
flussregler fUr das zumindest eine Edukt. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die gemeinsame Eduktzufuhr erfolgt uber ein Mani- 
fold, eine rechenformige Anordnung von Kanalen, Rohren oder Kapillaren 
mit einem gemeinsamen Knoten/Mischpunkt, oder uber eine Eduktzufuhr- 
kammer. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass jeder Restriktor nach (e), und gegebenenfalls jeder 
Restriktor nach (c), einen urn mindestens 50 % grofieren Stromungswider- 
stand innerhalb der Vorrichtung darstellt als jedes andere Bauteil innerhalb 
der Vorrichtung, ausgenommen alle anderen Restriktoren. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Restriktoren nach (e), und gegebenenfalls die Re- 
striktoren nach (c), ausgewahlt sind aus der Gruppe umfassend: Metall- 
platten mit Bohrungen, Sintermetallplatten, Lochblenden, pinholes, Frit- 
ten, porose Materialien, Kapillaren, mikrogefraste Kanale, 

Vorrichtung nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass als Re- 
striktoren Kapillaren eingesetzt werden und der durchschnittliche Innen- 
durchmesser der Kapillaren im Bereich von 5 fim bis 500 fxm liegt. 
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Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass das Volumen der Reaktionsraume jeweils im Bereich 
von 0,1 ml bis 50 ml liegt. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Reaktionsraume als Reaktionskanale ausgebildet 
sind und jeweils iiber einen Einsatz zu Aufnahme von festen Stoffen ver- 
fugen. 

Vorrichtung nach mindestens einem der vorstehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die gemeinsame Haltegaszufuhr zumindest die fol- 
genden Komponenten umfaBt: 

(i) zumindest eine Versorgungseinheit fiir das Haltegas, 

(ii) zumindest einen Durchflussmesser, 

(iii) zumindest einen Druckregler. 

Vorrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekennzeichnet, dass alle oder 
Teilmengen der Reaktionsraume liber eine bis zumindest 20 bar fluid- 
dichte Verbindung mit einer alien ReaktionsrSumen, oder Teilmengen 
hiervon, gemeinsamen Haltegaszufuhr verbunden ist. 

Vorrichtung nach mindestens einem der Anspriiche 2 bis 15, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die gemeinsame Regelfluidzufuhr zumindest die fol- 
genden Komponenten umfaBt: 

(i) zumindest eine Versorgungseinheit fur das Regelfluid, 

(ii) zumindest einen Massendurchflussregler, 

(iii) stromabwarts (bezogen auf die Flussrichtung des Regelfluides) des 
Massendurchflussreglers jeweils einen Restriktor pro Verbindung von der 
Regelfluidzufuhr zu den Reaktionsraumen. 
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Vorrichtung nach mindestens einem der Anspriiche 2 bis 16, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Verbindungen, welche von der Regelfluidzufuhr zu 
den Reaktionsraumen gefuhrt werden sollen, mit den Verbindungen, die 
reaktionsraumsausgangsseitig zum Ableiten der Produkte an die Reakti- 
onsraume angeschlossen sind, in einem Knoten/Mischpunkt zusammenge- 
fiihrt werden. 

Vorrichtung nach Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass die Kno- 
ten/Mischpunkte zum Einspeisen des Regelfluides stromabwarts (in Bezug 
auf die Flussrichtung des Regelfluides) nach den Restriktoren der Regel- 
fluidzufuhr liegen und gleichzeitig auch stromaufwarts (in Bezug auf die 
Flussrichtung des Produktes/der Produkte) vor den reaktionsraumsaus- 
gangsseitigen Restriktoren [Restriktoren nach (e)]. 

Verfahren zum parallelen Durchfuhren oder Untersuchen von zumindest 
zwei chemischen Reaktionen in zumindest zwei raumlich voneinander ge- 
trennten Reaktionsraumen, dadurch gekennzeichnet, dass das Verfahren 
zumindest die folgenden Schritte aufweist: 

(A) Inkontaktbringen jeweils mindestens einer Substanz in zu- 
mindest zwei raumlich voneinander getrennten Reaktionsrau 
men mit zumindest einem Edukt uber zumindest eine alien Re- 
aktionsraumen, oder Teilmengen hiervon, gemeinsamen Edukt- 
zufuhr; 

(B) simultanes Inkontaktbringen des jeweils mindestens einen 
Produktflusses aus den zumindest zwei voneinander raumlich 
getrennten Reaktionsraumen mit einem Haltegas aus einer alien 
Reaktionsraumen, oder Teilmengen hiervon, gemeinsamen 
Haltegaszufuhr. 

Verfahren nach Anspruch 19, dadurch gekennzeichnet, dass es zusatzlich 
zumindest den folgenden weiteren Schritt umfaBt: 



-54- 

(C) simultanes Inkontaktbringen des jeweils mindestens einen 
Produktflusses aus den zumindest zwei voneinander raumlich 
getrennten Reaktionsraumen mit einem Regelfluid aus zumin- 
dest einer alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen hiervon, 
gemeinsamen Regelfluidzufuhr. 

Verfahren nach Anspruch 19 oder Anspruch 20, dadurch gekennzeichnet, 
dass zumindest eine der zumindest zwei chemischen Reaktionen nicht 
volumenkonstant ist. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 21, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Eduktflusse durch die, den zumindest zwei raum- 
lich voneinander getrennten Reaktionsraumen vorgeschalteten, oder durch 
die den Reaktionsraumen nachgeschalteten, Restriktoren, oder durch bei- 
de, zumindest angenahert gleich auf alle Reaktionsraume verteilt werden. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 22, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass durch Zufuhr eines inerten Haltegases tiber zumindest 
eine gemeinsame Haltegaszufuhr gegebenenfalls in den Reaktionsraumen 
auftretende Volumenschwankungen gemindert oder ausgeglichen werden. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 23, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass im Anlaufbetrieb, d.h. vor dem Ablaufen der minde- 
stens einen chemischen Reaktion in den Reaktionsraumen, ein Druck des 
Haltegases aus der gemeinsamen Haltegaszufuhr eingestellt wird, der in 
etwa dem gewunschten Druck in den Reaktionsraumen wahrend des Ab- 
laufens der chemischen Reaktionen entspricht, sowie dass anschlieBend 
der Eduktfluss aus der gemeinsamen Eduktzufuhr so eingestellt wird, dass 
Edukt von der gemeinsamen Eduktzufuhr in die Reaktionsraume flieBt. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 19 bis 24, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Reaktionsraum mit mindestens einer festen Sub- 
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stanz beschickt ist, und dass die Belastung der festen Substanz mit Edukt 
als GHSV angegeben wird, fur den Fall, dass das Edukt ein Gas ist, bzw. 
in Einheiten der LHSV, fUr den Fall, dass das Edukt eine Flttssigkeit ist, 
sowie dass die GHSV 300 h" 1 bis 10000 h" 1 betragt, bzw. die LHSV 0,2 h" 1 
bis 10 h" 1 betragt. 

Verfahren nach mindestens einem der AnsprUche 19 bis 25, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass der Druck in den Reaktionsraumen im Bereich von 2 
bis 200 bar liegt. 

Verfahren nach mindestens einem der AnsprUche 19 bis 26, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass in den in Stromungsrichtung den Reaktionsraumen 
nachgeschalteten Restriktoren ein Druckabfall von mindestens 10 bar er- 
zeugt wird. 

Verfahren nach mindestens einem der AnsprUche 19 bis 27, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass im Anlaufbetrieb ein konstanter, von Null verschiede- 
ner, Regelfluidfluss eingestellt wird, und bei Ablauf der Reaktion durch 
Erhohen oder Erniedrigen dieses Regelfluidflusses der Fluss an Edukt 
durch den Reaktor jeweils erniedrigt oder erhoht wird, und zwar ohne dass 
hierdurch der Druck in den Reaktionsraumen signifikant beeintrachtigt 
wird. 

Verfahren nach mindestens einem der AnsprUche 19 bis 28, wobei das 
Verfahren in einer Vorrichtung nach mindestens einem der AnsprUche 1 
bis 18 durchgefUhrt wird. 

Vorrichtung zum parallelen DurchfUhren oder Untersuchen von Mehrpha- 
senreaktionen, dadurch gekennzeichnet, dass die Vorrichtung zumindest 
umfaBt: 

(a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktionsraume; 
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(b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 
fur die Reaktionsraume nach (a), oder Teilmengen hiervon; 
(b') reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktfliis- 
sigkeitszufuhr fUr die Reaktionsraume nach (a), oder Teilmengen hiervon; 
(b") reaktionsraumseingangsseitig und als Bestandteil der Verbindungen 
von der gemeinsamen Eduktflussigkeitszufuhr zu den Reaktionsraumen 
nach (a) zumindest einen Restriktor pro Verbindung; 
(e') reaktionsraumsausgangsseitig, und, in StrSmungsrichtung des zumin- 
dest einen Produktes stromabwarts von der Verbindung zu einer optional 
vorhandenen Regelfluidzufuhr, zumindest eine Einheit zur Gas-Flussig- 
Trennung pro Reaktionsraum; 

(e") zugehorig zu jeder Einheit zur Gas-Flussig-Trennung eine Verbin- 
dung zur Ableitung des zumindest einen Reaktionsgases; 
(e'") pro Verbindung nach (e"), und tiber einen Knoten/Mischpunkt, eine 
Verbindung zu einer gemeinsame Haltegaszufuhr; 

(e"") nach dem Knoten nach (e"*), d.h. in Stromungsrichtung des Reak- 
tionsgases stromabwarts, aber vor einer gegebenenfalls vorliegenden Ein- 
heit zur Analyse, zumindest einen Restriktor pro Verbindung nach (e' '). 

Vorrichtung nach Anspruch 30, dadurch gekennzeichnet, dass die Verbin- 
dungen von der gemeinsamen Eduktflussigkeitszufuhr zu den zumindest 
zwei Reaktionsraumen raumlich und stofflich getrennt sind von den Ver- 
bindungen der gemeinsamen Eduktzufuhr nach (b) zu den Reaktionsrau- 
men. 



Vorrichtung nach Anspruch 30 oder 31, dadurch gekennzeichnet, dass die 
Vorrichtung zusatzlich zumindest eine weitere der nachfolgenden Kompo- 
nenten umfalit: 

(c') reaktionsraumseingangsseitig, und zugehorig zu den Verbindungen 
von der gemeinsamen Eduktzufuhr zu den zumindest zwei Reaktionsrau- 
men, zumindest einen Restriktor pro Reaktionsraum; 
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(d c ) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktionsraum zumindest eine 
Verbindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen gemeinsamen Re- 
gelfluidzufuhr; 

(f) zumindest eine Einheit zur Analyse der Reaktionsgase aus den einzel- 
nen Reaktionsraumen; 

(g) zumindest eine gemeinsame Heizeinrichtung fur die Reaktionsraume, 
sowie mindestens eine weitere hiervon getrennte Heizeinrichtung fiir zu- 
mindest ein Set von Restriktoren. 

Vorrichtung nach zumindest einem der Anspruche 30 bis 32, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass zumindest einer der Reaktionsraume nach (a) als Gas- 
Flussig-Fest-Reaktor ausgebildet ist. 

Vorrichtung nach zumindest einem der Anspruche 30 bis 33, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Einheiten zur Gas-Flussig-Trennung Abscheider 
und/oder Kondensatoren sind, sowie dass der Gas-Flussig-Fest Reaktor ein 
trickle bed reactor ist. 

Verfahren zum parallelen Durchfuhren oder Untersuchen von zumindest 
zwei chemischen Reaktionen in zumindest zwei raumlich voneinander ge- 
trennten Reaktionsraumen, dadurch gekennzeichnet, dass das Verfahren 
zumindest die folgenden Schritte aufweist: 

(A 4 ) Inkontaktbringen jeweils mindestens einer Substanz pro 
Reaktionsraum in zumindest zwei raumlich voneinander ge- 
trennten Reaktionsraumen mit zumindest einem Edukt uber zu- 
mindest eine alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen hiervon, 
gemeinsamen Eduktzufuhr, sowie mit zumindest einer Edukt- 
flussigkeit uber eine alien Reaktionsraumen, oder Teilmengen 
hiervon, gemeinsamen Eduktflussigkeitszufuhr; 
(B*) simultanes Inkontaktbringen des jeweils aus jeder Einheit 
zur Gas-Flussig-Trennung abflieBenden mindestens einen Reak- * 
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tionsgases mit einem Haltegas aus zumindest einer alien Ein- 
heiten zur Gas-Flussig-Trennung gemeinsamen Haltegaszufuhr; 
(D) Einftihren der aus dem Reaktor flieBenden Produktflusse in 
jeweils zumindest eine Einheit zur Gas-Flussig-Trennung pro 
Reaktionsraum. 

Verfahren nach Anspruch 35, dadurch gekennzeichnet, dass es zumindest 

einen weiteren Schritte umfaBt: 

(C) simultanes Inkontaktbringen des jeweils mindestens einen 
Produktflusses aus zumindest zwei voneinander raumlich ge- 
trennten Reaktionsraumen mit einem Regelfluid aus einer al- 
ien Reaktionsraumen gemeinsamen Regelfluidzufuhr. 

Verfahren nach Anspruch 36, dadurch gekennzeichnet, dass das Re- 
gelfluid ein Gas ist, und dieses Gas nicht nur zum Regeln der Flttsse 
durch die Reaktionsraume dient, sondern auch dazu beitragt, in der 
aus den Reaktionsraumen austretenden flussigen Phasen in der Einheit 
zur Gas-Flussig-Trennung gegebenenfalls geloste Gase und fluchtige 
Substanzen abzustrippen. 

Verfahren nach mindestens einem der Anspriiche 35 bis 37, wobei das 
Verfahren in einer Vorrichtung nach mindestens einem der Anspriiche 30 
bis 34 durchgefuhrt wird. 

Verwendung der Vorrichtung nach zumindest einem der Anspriiche 1 bis 
18 oder 30 bis 34, oder eines Verfahrens nach mindestens einem der An- 
spriiche 19 bis 29 oder 35 bis 38 fur zumindest eine in der Petrochemie 
gebrauchliche Reaktion. 



-59- 

Verwendung nach Anspruch 39, dadurch gekennzeichnet, dass die zumin- 
dest eine Reaktion ausgewahlt ist aus den Reaktionsklassen Hydroproces- 
sing, Hydrocracking, Entschwefelung (HDS), Entstickung (HDN), Oligome- 
risierungen, Polymerisationsreaktionen, Aromatisierungsreaktionen, Hydrie- 
rungen, Fischer-Tropsch-Reaktionen. 
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23. Dezember 2003 

hte Aktiengesellschaft H38305 MR/HT 

the high throughput experimentation company 

Zusammenfassung 

5 Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind ein Verfahren und eine Vorrichtung 
zum parallelen Untersuchen chemischer Reaktionen in mindestens zwei raumlich 
voneinander getrennten Reaktionsraumen. Die Erfindung ist insbesondere geeig- 
net fur Reaktionen, die nicht volumenkonstant sind und/oder fur Reaktionen, bei 
denen Fluidflusse durch zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reakti- 

10 onsraume auf moglichst einfache Weise fur alle Reaktionsraume, oder fur zu- 
sammengehorige Teilmengen derselben, gemeinsam geregelt werden sollen. 

Die erfindungsgemaBe Vorrichtung zum parallelen Untersuchen von chemischen 
Reaktionen gemaB einer Ausfuhrungsform umfaBt dabei zumindest die folgenden 

15 Komponenten: (a) zumindest zwei raumlich voneinander getrennte Reaktions- 
raume; (b) reaktionsraumseingangsseitig zumindest eine gemeinsame Eduktzufuhr 
fur die Reaktionsraume nach (a); (d) reaktionsraumsausgangsseitig pro Reaktions- 
raum zumindest eine Verbindung zu zumindest einer alien Reaktionsraumen, oder 
Teilmengen hiervon, gemeinsamen Haltegaszufuhr; (e) reaktionsraumsausgangs- 

20 seitig, und, in Stromungsrichtung des Produktes stromabwarts von der Verbin- 
dung zur Haltegaszufuhr nach (d), zumindest einen Restriktor pro Reaktionsraum. 
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Figur 3 
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Figur4 
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Figur 5 
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Figur 6 
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Figur 7 
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Figur 8 
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